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INTRODUCTION

« La lecture est au seuil de la vie spirituelle ; elle
peut nous y introduire : elle ne la constitue pas »
Marcel Proust

1. INTRODUCTION GENERALE

La mécanique des sols et des roches, issue des sciences des matériaux et de la mécanique des milicux
continus, est une science riche et complexe qui n’intéresse pas uniquement le génie civil mais trouve
aussi des applications dans I"agronomie, la pédologie, la géologie, le génie pétrolier... La difficulté
principale réside dans le fait que les sols et les roches sont des matériaux naturels trés variés qui
présentent un large éventail de comportement en réponse a un nombre relativement important de
solhicitations. Ces sollicitations sont d’origines mécaniques (efforts), thermiques, physiques et
chimiques : imphiquant les effets du fluide (ou des fluides) au sein des pores. De plus, la réponse a ces
sollicitations n’est pas immédiate, les sols et les roches sont des matériaux ¢évolutifs, possedant une
histoire géologique leur procurant un certain nombre de propriétés et inscrivant leur réponse a une
sollicitation dans la durée. 1l apparait donc clairement que le comportement d’un sol ou d’une roche
met en jeu des couplages entre les différentes sollicitations et qu’il est nécessaire de prendre en compte
tous les aspects interconnectés de la réponse pour offrir une compréhension et une estimation des
phénomenes étudiés. A ce titre, la connaissance et la caractérisation du comportement mécanique des
craies est depuis quelques décennies un sujet d'intérét majeur, en Europe (e.g. France, Royaume Uni,
Norvege), mais également dans d'autre pays extra-européens (e.g. les cavernes de Beit Guvrin en
Israél). Des raisons multiples sont associées a cet intérét croissant, comme par exemple les enjeux
¢conomiques liés aux phénoménes de subsidence lors de l'exploitation, par injection d’cau de mer, des
gisements pétroliferes en Mer du Nord (plate-forme Ekofisk): mais, ¢galement, la nécessité de mieux
comprendre les mécanismes de vieillissement, qui sont a l'origine des instabilités des massifs rocheux
lorsque ceux-ci subissent une exposition prolongée a des variations naturelles d’hygrométrie et de

température, comme dans les cas des carriéres. des mines, des versants naturels et des falaises.

Les recherches sur les craies pétroliféres de Mer du Nord ont montré que, dans ces matériaux poreux
multiphasiques, la présence conjointe de plusicurs fluides saturants (pétrole ¢t cau de mer) et du
squelette, sont a lorigine d'interactions physico-chimiques, parfois complexes, ayant une grande

influence sur la résistance macroscopique du matériau, et sur son ¢volution dans le temps. En raison de
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ce lien étroit existant entre les aspects hydrauliques et mécaniques, une attention particuliére a été
consacrée a la définition des caractéristiques de rétention de ces matériaux aux différents couples de
fluides considérés. Plusieurs analogies avec le comportement mécanique d'un sol non saturé ont été
observées. En particulier, il a été vérifié que la diminution de volume observée dans une craie envahie
par l'eau est associée a un mécanisme d'effondrement par hydratation typique des sols fins laches non
saturés soumis a un remouillage sous charge constante. Le temps est signalé comme un parametre
déterminant lors de I'explication de certains aspects du comportement mécanique des craies. En effet,
le fluage (déformation différée sous chargement mécanique constant) est un phénomene trés important
dans les craies, qui rend indispensable son étude lors de I'analyse des conditions de stabilité du

matériau a long terme et la compréhension des mécanismes qui en sont & l'origine.

La compr¢hension du phénoméene de subsidence des réservoirs de craie soumise a I'injection d’eau est
a Dorigine de notre étude ; la craie pétrolifere étant sujette a des couplages hydro-mécaniques,
magnifiés par une sensibilité supérieure de la craie a I’eau. Cependant, nous avons cherché a étendre
les concepts et les résultats obtenus par des essais physiques et mécaniques variés et complémentaires

aux cas plus courants de craie soumise a la variation de la quantité d’eau au sein des pores
p q p

2. PLAN DE L’ETUDE

Ce mémoire de thése s’organise en sept chapitres distincts et complémentaires ; quatre axes principaux
s’en dégagent néanmoins: une étude bibliographique présentant les différents aspects de la craie, une
caractérisation expérimentale du matériau d’étude, une étude expérimentale du comportement hydro-
mécanique différé de la craie multiphasique et une approche numérique de modé¢lisation du
comportement visco-¢lastoplastique couplé observé. Tout d’abord, une synthése bibliographique a été
réalisée en vu de présenter I’ensemble des facettes de la craie. En effet, les craies varient énormément
d’un site a I"autre et leurs caractéristiques physiques et mécaniques sont trés dispersées. Cet état de
Iart posséde pour but de situer le matériau d’étude parmi I’éventail de comportements proposés par la
craic et de définir 'intérét de notre recherche. En cffet, la craie a été soumise depuis plusicurs
décennies a d’'importantes recherches ; I'influence significative du fluide saturant a notamment été
établie, celle-ci doit étre pris en compte sérieusement pour de nombreux problemes de stabilité. Les
comportements extrémes, sec ou saturés, ¢tant bien caractérises; 1’attention se focalise actuellement
sur le comportement multiphasique complet expliquant la transition entre ces états, qui a ¢é1é

particllement étudié par Delage et al. (1996), Papamichos et al. (1997), et Risnes et al. (1999 & 2000).

Pour des raisons ¢conomiques, la matériau d’é¢tude n’a pu étre la craie de réservoir et ['ensemble des
travaux ont porté sur unc craie similaire : la craie de Lixhe. Dés lors, une série d’expériences
(pycnometre a Hélium, Microscope Electronique a Balayage, porosimétre a mercure, essai de
compression simple, mesure de vitesse du son) a permis de caractériser le matériau et de fournir une

carte d’identité pour la craie de Lixhe. Cette caractérisation, relatée dans le chapitre 11, a mis en
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lumiére la variabilit¢ de la craie, la dispersion relative de ses caractéristiques tant structurelles
(porosite, taille des pores,...) que mécaniques (résistance a la compression). Cette variabilité a été
consécutivement prise en compte dans la réalisation et 'interprétation des essais mécaniques. Une
¢tape importante pour la compréhension du comportement de la craie est la description des relations
existant entre la phase fluide (liquide dans notre étude, pas de phase gazeuse) et la phase solide. La
mouillabilité de la craic de Lixhe a ainsi ét¢ étudiée au moyen de procédures expérimentales issues de
la mécanique des sols non saturés adaptces a I'étude de la craie multiphasique contenant de I'eau et de
I’huile (chapitre 111). La méthode osmotique et Ja méthode de translation d’axes ont permis d’établir
les courbes de rétention, les relations entre le degré de saturation relatif en eau et le niveau de succion,

sur des chemins de drainage et d’imbibition.

Les Chapitres IV et V sont consacrés a 'expos¢ de I'¢tude expérimentale menée principalement au
moyen des deux instruments classiques de la mécanique des sols : 'oedometre et I'appareil triaxial de
révolution. L’utilisation de l'oedomeétre pour une roche tendre telle la craie est relativement
inhabituelle ; pour autant I’'adaptation de 1'oedomeétre pour des essais a vitesse constante de
déformation et pour des essais classiques par paliers a fourni des résultats satisfaisants. Une procédure
d’essail et d’analyse a ¢té définie afin de mettre en évidence le fluage oedométrique de la craie. Cette
procedure a été appliquée a I'étude du comportement mécanique différé d’une craie de carriere
(chapitre VI) lors de travaux en collaboration avec I'INERIS. Par ailleurs, le comportement
tridimensionnel a été approché par I'utilisation d’une cellule triaxiale auto-compensée avec mesure
locale des déformations; cette cellule permet Papplication de charges élevées (contraintes de
confinement maximum de 62 MPa) sur divers chemins de chargement. Deux vitesses de chargement
furent mises en ceuvre afin de quantifier les effets de la vitesse. Ces deux systémes, essais
oedométrique et essai triaxial de révolution, étaient complétés de dispositifs de controle de la succion
(et par conséquent du niveau de saturation en ecau de la craie). L'influence de la quantité d’eau
(respectivement d’hutle) au sein des pores de la craie fut ¢tablie par la réalisation d’essais a différents

niveaux de succion, révélant les couplages hydromécaniques dans la craie.

Enfin, le chapitre VII aborde succinctement la modélisation numeérique du comportement de la craie
multiphasique. Le modele rhéologique construit 4 PULG (Charlier et al. 2002) a tout d’abord été
validé sur les essais triaxiaux isotropes, I’introduction d’une surface de charge a ¢t¢ rendue nécessaire
a la vue des résultats expérimentaux, et programmée au moyen du code Fortran. La pertinence de la
modélisation a ¢té ¢tudice au moyen de comparaisons entre les résultats des essais triaxiaux et les
simulations fournies par de le programme formulé et par le code en ¢éléments finis Lagamine. Ces
comparaisons permettent d’une part de vérifier la vahdité des modeles et d’autre part d’ouvrir

I’horizon vers des améliorations futures.
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Chapitre L.

ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE : LES CRAIES

« Du temps que les femmes ne volaient pas, on
faisait la guerre pour elles. Maintenant qu'elles votent,
on la fait pour le pétrole. Est-ce un progrés? »

Boris Vian

1. INTRODUCTION

La connaissance et la caractérisation du comportement mécanique des craies sont depuis quelques
décennies un sujet d'intérét majeur, en Europe (e.g. France, Royaume Uni, Norveége), mais également
dans d'autres pays extra-européens (e.g. les cavernes de Beit Guvrin en Israél, Talesnick et al. 2001).
Des raisons multiples sont associées a cet intérét croissant, comme par exemple les enjeux
économiques liés aux phénomenes de subsidence lors de l'exploitation, par injection d’eau de mer, des
gisements pétroliféres en Mer du Nord (plate-forme Ekofisk) ; mais, également, la nécessité de mieux
comprendre les mécanismes de vieillissement, qui sont & l'origine des instabilités des massifs rocheux
lorsque ceux-ci subissent une exposition prolongée a des variations naturelles d'hygrométrie et de
température, comme dans les cas des carriéres, des mines, des versants naturels et des falaises.
Cependant, avant d’étudier le comportement mécanique d’un matériau, il est nécessaire d’exposer ses

caractéristiques physiques.

Les craies forment une famille hétéroclite de roches sédimentaires, de nature complexe et variable. Le
terme de craie est souvent réservé aux seules craies blanches ‘pures’ peu remaniées, uniques pour leur
extension, leur importance pour I’hydrogéologie (aquiféres), le génie pétrolier (réservoirs pétroliféres)
et la construction ; mais d’autres roches sédimentaires possédent des propriétés similaires (Mortimore,
1989). La variabilité rend son étude difficile et les comparaisons entre les différents types de craie
nécessitent un grand nombre de précautions, notamment sur sa caractérisation physique et mécanique.
Le rapport CIRIA (Lord et al., 2002) et Bell et al. (1999) résument les propriétés de craies anglaises,
le Bulletin spécial du LCPC (1973) celles des craies du Nord de la France et Andersen (1995)
récapitule les recherches menées sur les craies pétroliféres de Mer du Nord (JCR, Joint Chalk
Research). Cependant, la diversité des craies ne permet pas de définir un comportement et des
caractéristiques universelles pour ce matériau (Duthoit & Hazebrouk, 1976) et souvent des études

specifiques et approfondies sont nécessaires en phase, préliminaire a la construction, de
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reconnaissance et caractérisation des sols in situ (Burland er al., 1983). De plus, a 'instar des autres
géomatériaux naturels, leurs propriétés sont modifiées d’une région a D'autre selon leur mode de
déposition, leur dge et leur histoire géologique (Masson, 1973 ; Clayton, 1983 ; Doremus et Henry,

1985 ; Lord ef al., 2002).

A ceci, s’ajoute une question propre a la craie ; s’agit-il d’un sol fortement consolidé ou bien d’une
roche tendre (Burland ef /., 1983)? Nous tenterons d’y répondre en récapitulant les propriétés et les
différents aspects du comportement mécanique, puis en présentant les modéles numériques construits
pour sa description. Nous établirons au préalable le caractére multiphasique du matériau craie soumis

aux variations de saturations et aux changements de fluides.
2. PETROGRAPHIE ET PROPRIETES PHYSIQUES DE LA CRAIE

2.1. Microstructure et pétrographie

Les horizons de craie sont la conséquence de la déposition d'algues planctoniques unicellulaires : les
coccolithophoridés' (Figure 1 et Figure 2a). La diagenése, i.e. 'ensemble des transformations subies
par les sédiments postéricurement a leur dépdt, constitue un parametre important pour définir le
comportement de la craie (Clayton, 1983). De ce mode de dépdt découlent de nombreuses singularités,
procurant a la craie un intérét scientifique important. Ces coccolithes sont souvent désagrégées en
grains (Figure 2b), qui sont en réalité des cristaux de calcite (masse volumique p, = 2,72 Mg/m’). Dés
lors, les craies sont classées parmi les roches sédimentaires dans les biomicrites friables (bio, d’origine
biologique ; micrite, le ciment entre les ¢éléments est de la calcite microcristalline signalant des
courants faibles). Par conséquent, chimiquement et minéralogiquement, la craie est une roche formée
de carbonate de calcium CaCOs, a I'état de calcite. Son pourcentage peut dépasser 90, voire 95%. 1l
peut s’ajouter de la dolomite MgCa(CO;),, du phosphate de calcium Cas(PO,),, de la glauconie®, des
argiles, de la silice, des sulfures de fer, en proportions variables. Lorsque la teneur en ['un des
composants devient élevée, on distingue les craies dolomitiques, phosphatées, glauconicuses,
marneuses (argiles) ou des tuffeaux (calcarénites’). De plus, les craies peuvent contenir des fossiles
carbonatés ou siliceux tels des oursins, des foraminiféres (fougéres), des bélemnites (mollusques

céphalopodes)... Les limites de la dénomination craie sont trés vagues incluant les craies marncuses,

' Coccolithophoridés : n.m. pl. [du grec kokkos, pépin, lithos, pierre et phoros, qui porte] algues
unicellulaires pélagiques de petites tailles (environ 0,01 mm) s’entourant d’une enveloppe sphérique
(coccosphére) constituée par I’assemblage de plaques calcaires discoides (coccolithes). D aprés le dictionnaire
de géologie de Foucault A. et Raoult J.-F.

. . -y - - . ’ . .
“ Glauconie : silicate hydraté de fer et de potassium qui se présente sous forme de grains arrondis de
couleur verte plus ou moins foncée

? Calcirudite, calcarénite, calcisiltite, calcilutite : calcaires détritiques dont les débris ont la dimension
respective des graviers, des sables, des silts et des argiles.
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les craies remanices voire broyées... Notre ¢tude se focalisera sur les craies blanches pures,

caractéristiques de la transgression marine, dites parfois ‘vraies craies’ (Mortimore, 1989).

a)Coccosphere, coque constituée de
4 coccolithes qui entoure le coccolithophoridés x
5 000
b) Eléments isolés, x 15 000
c) Coccolithe isolé, chaque coccolithe est
formé de petits éléments calciques de taille et
A de forme variable, x 15 000

Figure 1 : Constituants de la craie (Masson, 1973)

La composition de la craie peut modifier notablement son comportement, notamment dans le cas de
fraction argileuse. Doremus & Henry (1985) proposent une limite a 10% de fraction argileuse pour
délimiter les craies blanches des craies argileuses, du fait de propriétés variables et distinctes. D’autre
part, la fraction glauconicuse, lorsqu’elle devient relativement élevée, diminue les caractéristiques
meécaniques (Bonvallet, 1979). Enfin, Mortimore et al. (1990) ont montré par [’utilisation d’indice
texturaux (angularité de grains, forme des grains, uniformité de la taille des grains...) que ceux-ci
avaient une influence importante sur le comportement macroscopique de la craie. Il en résulte que la
masse volumique des craies blanches est variable entre 2,65 et 2,77 Mg/ml' (Bonvallet, 1979 ; Lord et
al., 2002) selon la teneur en calcite (2,72 Mg/m3). Cependant, ’analyse de la composition de la craie
ne permet pas de caractériser la craie exhaustivement, car il n’existe pas de relation unique entre la
structure et le comportement mécanique (Bell ez al., 1989) qui dépend, entre autre, de la cimentation

des grains (Clayton, 1983), et de la nature du fluide saturant (Schroeder, 2002).
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(a) (loccuithcs entiers fu désagrégés (b) Craie essentiellement constituée de grains
Sauqueville (France) x 4500 (Masson, 1973) (Angleterre) x 2000 (Bell e 2/, 1999)

Figure 2 : Photographies microscopiques de la matrice solide crayeuse

Les observations au Microscope Electronique a Balayage (M.E.B.) montrent que les plaquettes de
calcite sont de formes plus ou moins anguleuses et de tailles variées de 0,5 a 2,5 um (Le Roux, 1973 ;
Andersen, 1995). On peut aussi observer des cristaux de petites tailles (autour de 0,1pum) faisant la
liaison entre les grains de forme rhomboédrique qui forment un pont de cimentation (voir §3.4.2) (Le
Roux, 1973). D’autre part, il n’est pas rare de retrouver des formes intactes entre 5 et 30 um (Figure
2a), ou des fossiles. Mata (2001) relate qu’il existe des arrangements microscopiques a arches ou a

poutres qui conférent une rigidité par blocs et un comportement particulier.

2.2. Stratigraphie et répartition

Les craies ont une extension géographique considérable. Elles présentent différents faciés dus aux
fluctuations de la transgression marine (Andersen, 1995) qui envahit progressivement, a partir du
Cénomanien, I'Europe du Nord et la plateforme russe (Duthoit & Hazebrouck, 1976).
Géologiquement, la craie provient de la période du Crétacé supérieur (66,5-96 millions d'années)
(Clayton, 1983), plus précisément de la période entre le Maastrichien et le Campanien (Figure 3).
Quelques craies ont été trouvées dans I’ére tertiaire, au Miocene, mais cela semble rester anecdotique.
Le terme de craie est en etfet associé a creta en latin qui a donné Crétacé. Elle s est déposée dans les
caux tempérées a faible profondeur (estimée entre 50 a 500 metres), principalement dans les zones

d’extension rapide des plaques continentales (Figure 4).
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Figure 3 : Divisions lithologiques et stratigraphiques des craies anglaises du Crétacé supérieur (Rawson
cité par Bell, 1999)

L’épaisseur des couches oscille entre 100 et 600 metres et excéde parfois 1000 métres. Comme toutes
les roches sédimentaires du fond des océans, elle est originaire d’une déposition pélagique caractérisée
comme trés calme et lente, ce qui a pour conséquence, nous le verrons plus tard, une distribution de

porosité relativement homogeéne.

Figure 4 : Répartition des gisements de craie dans le monde (Mortimore, 1989)
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En gris sur la Figure 4, apparaissent les zones d’affleurement principalement en Europe dans le bassin
anglo-parisien, le couloir dano-polonais et la Mer du Nord (craies pétroliféres pour partie), et en
Amérique du Nord. Ceci explique la localisation géographique des recherches menées sur la craie,
essenticllement anglaises, frangaises, belges et israéliennes. Le mode de dépdt ayant varié selon
I’endroit, il résulte que les propriétés pétrophysiques varient beaucoup d’un site a ’autre, d’un pays a

I’autre (Patsoules & Cripps, 1989).
2.3. Densité, porosité

Le milieu poreux est la partie la plus difficile a appréhender, car la structure et la distribution des pores
ont trés délicates a observer. De nombreuses études portant sur ce sujet ont été menées a 1’aide de la
technique du porosimétre @ mercure, consistant en I’intrusion sous pression de mercure, choisi pour
son caractére inerte et non mouillant. On distingue deux grands ensembles de vides interstitiels : (i) les

fractures, fissures et diaclases ; (ii) les vides de la matrice crayeuse : les pores et la microfissuration.

2.3.1. Les fissures et fractures

Elles se caractérisent par le fait que deux des dimensions sont trés grandes par rapport a la troisi¢me. Il
existe des fissurations a diverses échelles (au niveau du massif, de I’éprouvette). Ce type de porosité
est essenticllement la trace d’une réponse a des contraintes thermiques ou mécaniques, voire
chimiques. Elles concernent essentiellement le matériau a I’échelle du réservoir et leur étude est
fondamentale pour la compréhension des mécanismes de rupture et de déformation. De plus, elles
modifient les réseaux d’écoulement de fluides (Gutierrez er al, 2000) et, en augmentant la
perméabilité globale du massif (Bell ef al., 1999 ; Lord ef al, 2002), elles permettent un meilleur
recouvrement du pétrole (Andersen, 1995; Graue et al, 2001). Cependant, elles sont trés
préjudiciables pour la stabilité des massifs crayeux et induisent un comportement par bloc on les

interfaces et les frictions le long des fractures et diaclases jouent un réle prépondérant.

2.32. Les pores et la microfissuration

Ce sont les vides dont au plus une dimension est beaucoup plus grande que les deux autres. Leur
description comporte deux éléments essentiels : I’'un qualitatif (forme, localisation, origine...), I’autre
quantitatif (dimensions principales, nombre). On distingue dés lors deux types de porosité. La porosité
intragranulaire est la porosité présente dans les grains carbonatés, elle se caractérise par la petite
dimension de ses accés qui se font entre les microscritaux. La porosité intergranulaire est présente
entre les grains et au sein de la phase de liaison ; elle est constituée par les joints des grains, les
lacunes de cimentation et les vides de dissolution (e.g. Masson, 1973 ; Bousquié 1979). La taille et la
morphologie de cette porosité vont dépendre évidemment de la nature et du degré de cimentation ;
c'est-a-dire de la température, des fluides saturants et de I’histoire du matériau. La porosimétric a été

trés utilisée car la pression d’entrée du mercure au sein d’un pore est proportionnelle au rayon d’acces
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de celui-ci. Cette méthode permet notamment de reconstruire les courbes d’intrusion des fluides autres
que le mercure (/c. §0) et de caractériser le réseau poreux. Globalement, la craie présente une seule
classe de pores (Figure 5) dont le rayon moyen et I’étendue sont variables selon les craies. Les rayons
d’accés des pores oscillent entre 0,1 et 1,5 um (Masson, 1973 ; Lord er al, 2000) mais aussi
demeurent trés variables selon la teneur en fines argileuses (Doremus & Henry, 1985) pour des craies

du Nord de la France.

Parasité envabie

R
LAY

v

| Rz;yoﬂ daccés des pores

Figure 5 : Fuseau de courbes porosimétriques pour des craies du Nord de la France (Masson, 1973)

La microfissuration est observable au microscope électronique a balayage sous certaines conditions
(Figure 6) mais le moyen le plus courant d’identification est la propagation des ondes acoustiques. La
vitesse du son permet en effet de caractériser la porosité de microfissuration (Homand, 2000).
Cependant, du fait de la faible taille des grains de la craic et du niveau de cimentation, la
microfissuration de la craie est faible, entre 0 et 5 % de la porosité totale. Gommesen & Frabicius
(2001) ont établi des corrélations entre la porosité totale (et la porosité microfissurée) et les vitesses du

son.

Figure 6 : Microfissuration de la craie (Gutierrez ef al., 2000)

2.3.3.  Accessibilité de la porosité de la craie

Scholle (cité par Bell et al., 1999) a précisé que la porosité des craies pouvait atteindre 70 a 80% au
moment de la déposition, puis diminuer par consolidation et cimentation (Clayton, 1983) pour

atteindre des valeurs moyennes comprises entre 25 et 40 %, voire jusqu’a moins de 5% (Jones et al.,
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1984). Cette constatation montre bien I’'importance du milieu poreux dans le comportement de la
craie ; évoluant conjointement avec la matrice solide (consolidation, cimentation) et la perméabilité, la
porosité se caractérise aussi par les connections entre les pores. Nous pouvons observer sur la Figure 7
le réseau poreux injecté de résine d’une craie du Yorkshire. En concordance avec les observations
faites au MEB (Figure 2), nous pouvons affirmer que la craie posseéde un réseau de pores

interconnectés via des tubes plus étroits que les pores eux-mémes. La majorité des pores sont de forme

cllipsoidale ou sphérique.

Figure 7 : Photographie au M.E.B. du moulage en résine du milieu poreux (Bell ef al., 1999)

La Figure 8 montre |’évolution de la désorption d’cau par paliers de température d’une craie blanche
trés poreuse (Lord er al., 1998). Préalablement séché, I’échantillon subit des paliers de température
successifs démontrant que de I’eau demeure adsorbée malgré des températures ¢levées (cuisson a
400°C). Cette eau est constitutive de la matrice solide, sous forme de complexes hydratés (cf. §3.4) ou
bien piégée dans les infrapores, et donc sans effet capillaire. De plus, la quantité d’eau retirée au-dela
de 105°C, qui est la température de séchage des sols, (2000 — 200 = 1800 ug/g d’aprés la Figure 8) est
relativement faible par rapport a la quanti¢ d’cau libre retirée par étuvage. Pour une craie trés poreuse,
n = 42%, la teneur en eau a I’état saturé vaut w = 0,267, soit 267 000 pg/g. Le pourcentage d’cau
1800

constitutive (ou structurelle) par rapport a I’eau libre devient : _2—67_ =0,67%.
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Figure 8 : Evolution de I’eau adsorbée éliminée par paliers de température (Lord et al., 1998)
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Lord (1998) a mis en évidence des couches d’eau adsorbées, seulement sont-elles en nombre suffisant
pour jouer un role significatif par rapport a I’eau interstitielle et cela implique-t-il des effets autres que

capillaires au sein de pores de la craic ?
2.4. Synthéses des propriétés physiques des craies

Le Tableau 1 récapitule I’ensemble des caractéristiques physiques observées dans la littérature pour les
craies. On peut constater premiérement un grand étalement des valeurs ; certains paramétres classent la
craie parmi les sols mous et d’autres parmi les roches dures (Jones et al., 1984). La réponse a la
question de Burland et al. (1983) ne trouve pas de réponse claire. Toutes les publications préconisent
une ¢étude préalable du matériau et plusieurs méthodologies de classement permettent de replacer le
matériau d’étude au sein de la famille des craies (LCPC, 1973 ; Bonvallet, 1979 ; Spink & Norbury,
1989 ; Rat & Schaeffner 1989 ; LCPC/SETRA, 1987; Mortimore & Fielding, 1990 ; Bell ez al. ; 1999 ;
CIRIA report, 2002 ; Bowden et al., 2003) principalement au moyen de I’essai de compression

uniaxial, en considérant donc la résistance a la compression comme un paramétre discriminant.

Propriétés Gamme
Poids volumique sec 12,6-24,6 kN/m?
Porosité 9-52%
Indice des vides 0,1-1,10
Teneur en cau 4-40%
Teneur en Ca 55-99%
Masse volumique du solide 2,65-2,77 Mg/m?
Limite de liquidité 18-53%
Indice de plasticité 4-30%
Vitesse du son 1300-2800 m.s'!

Tableau 1 : Récapitulatif des propriétés de la craie complété a partir de Lord ef al. (2002)

3. INFLUENCE DU FLUIDE SATURANT SUR LE COMPORTEMENT MECANIQUE DE LA

CRAIE

3.1. Généralités sur le comportement mécanique des craies

3.1.1.  Elastoplasticité de la craic

L’observation microscopique des échantillons de craie, effectuée avant et aprés chargement
mécanique, permet de se faire une idée qualitative de I’évolution microstructurale de la craie au cours
du chargement. Un domaine ¢lastique existe ou I’organisation des coccolithes et des plaquettes résiste
aux sollicitations extérieures en se déformant peu. Lorsque les structures en voiites ou en poutres se
rompent, il est observé une rupture en chaine, soit localisée au niveau des macrofissures, soit
généralisée dans tout I’espace poreux. Cette réduction violente de la porosité est appelée :
I’effondrement des pores, ou pore collapse en anglais. D’une fagon générale, il est observé une

compaction initialement localisée dans les zones les plus poreuses qui s’étend ensuite dans les zones
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plus denses (Powell & Lovell, 1994). Ces mécanismes d’effondrement des pores réalisent la transition
entre le comportement élastique et plastique de la craie au moment ou, la structure ayant cédé, la
quantité de déformation est plus élevée. A trés fort chargement, la craie exhibe un comportement
raidissant : I’espace poreux ayant été réduit de maniére importante, la déformation induite devient plus
faible. Ce mode de comportement explique I'influence de la porosité sur les caractéristiques
mécaniques de la craie. Plus la porosité initiale est élevée, moins la structure microscopique est solide
et se rompt pour une charge moins importante (Matthews & Clayton, 1993). Cependant, la résistance

des ponts (mailles en volte ou poutre) dépend également du niveau de cimentation.

BFL : Brittle Failure 1.ine ;
droite de rupture fragile
CSL : Critical State 1 ine,
droite d’état critique

EL : Elastic | inat,

Limite ¢lastique

PL : Plastic 1 imit,

Limite plastique

:' ﬁ’“ | 455‘“@% b % 3‘
‘-.“‘ ! .“‘ i / : ’7“;

Figure 9 : Mécanismes microscopiques de déformation selon le chemin de chargement (Kageson & Loe,

cités par Andersen, 1995)

Deux mécanismes de rupture coexistent dans la craie, comme pour la plupart des géomatériaux : une
rupture fragile en cisaillement qui mobilise le frottement et qui se caractérise par une droite, et une
surface de rupture ductile ou plastique. L’ampleur des déformations plastiques peut étre relativement
importante, notamment lorsque la craie est saturée d’eau ; sous certaines conditions, la craie devient
trés molle (Figure 10) et peut se comporter comme un sol dans son état critique (Leddra & Jones,
1989). Les deux mécanismes sont largement affectés par les différences de densité, de microfissuration
et par le fluide saturant. Ainsi, Bahat et al. (2001) étudient le mode de propagation et d’amorgage des
fractures en rupture, en cisaillement, a I’essai uniaxial et triaxial. Le comportement des contacts est
déterminant pour expliquer les déformations de la craie, que ce soit au niveau des fractures (Holloway-
Strong & Hughes, 2001 ; Gutierrez et al., 2000) ou des microfissures (Risnes & Flaageng, 1999). En
effet, les zones microscopiques de contact entre les grains sont impliquées dans le comportement
global comme lieux de la cimentation, lieux de dépdts des fines argileuses, terrains d’interactions
fortes avec les fluides. Malgré une répartition chaotique des grains, la craie est majoritairement
considérée comme isotrope. Cependant, a I’échelle du massif, du fait de la présence de diaclases et de
fractures, la réponse a un chargement est bien plus anisotrope. Signalons, par ailleurs les travaux de

Talesnick et al, 2001 et de Hatzor et al, 2002 qui établissent sur une craie israélienne un
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comportement anisotrope. D’autre part, quelques auteurs relévent un comportement poroélastique, en
déterminant des coefficients de Biot (Gourri, 1991 ; Engstrom, 1992 ; ...). Enfin, Charlez ef al. (1994)
ont établi que seul le mécanisme plastique d’effondrement des pores est thermo-dépendant dans une

gamme de 20-120°C, sans modifier la droite de rupture fragile (Andersen, 1995).
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(a) Essai de compression isotrope (b) Plastification d’un échantillon
(Homand, 2000) {(Leddra & Jones, 1989)

Figure 10 : Illustrations du comportement élastoplastique de la craie

3.1.2.  Comportement visqueux

La craic est un matériau évolutif sous I'effet de contraintes statiques ou de chargement répétés.
L’identification d’une craie doit donc mettre en évidence cette aptitude a changer de texture par
resserrement ou fragmentation (Masson, 1973). Une identification fondée sur I’analyse de résultats
d’essais simples (densité séche, vitesse de propagation d’ondes longitudinales, microdureté, vitesse
d’ascension capillaire, rapport de la résistance a la compression a sec et saturé¢) permet de classer les
craies en dures, moyennes et tendres. La craie sera d’autant plus évolutive qu’elle sera tendre (LCPC,
1973). Le temps est signalé comme un parametre déterminant lors de I’explication de certains aspects
du comportement mécanique des craies (Duthoit & Hazebrouk, 1976 ; Addis & Jones, 1989 ;
Andersen et al., 1992; Gutiérrez & Kolderup, 1999; De Gennaro ef al., 2003). En effet, le fluage
(déformation différée sous chargement mécanique constant) est un phénomene trés important dans les
craies, qui rend indispensable son étude lors de 1’analyse des conditions de stabilité du matériau a long
terme et la compréhension des mécanismes qui en sont a l'origine. Le vieillissement du matériau, a
interpréter dans ce contexte comme une altération progressive des caractéristiques mécaniques sous
I'effet de facteurs internes et/ou externes, est probablement la cause principale du fluage. De plus, la
craie présente un comportement dépendant de la vitesse de chargement consécutif a la diffusion

visqueuse des déformations (Figure 11).
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Figure 11 : Renforcement de la craie par augmentation de la vitesse (Andersen, 1995)

3.1.3.  Influence de la densité/porosité

La variabilité de la porosité pour la craie est relativement importante, et nuit particuliérement a la
réalisation et la répétition d’essais. A ’état naturel, la porosité des craies varie de manicre importante
(de 5 a 50%, Tableau 1) et des travaux ont étudi¢ I’effet de cette densification du matériau sur les
caractéristiques mécaniques, notamment sur les valeurs élastiques et de résistance a la compression
(Clayton, 1983 ; Engstrem, 1992 ; Matthews et al, 1993 ; Bowden et al, 2003). Les auteurs
présentent des évolutions du module d’Young (ou du module oedométrique), du coefficient de Poisson
et de la résistance a la compression pour différentes valeurs de porosité (respectivement du poids

volumique sec) comme illustré sur la Figure 12.
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Figure 12 : Evolution du module d’Young et de la résistance a la compression en fonction de la porosité de la

craie (Matthews & Clayton, 1993)

De ce type de graphique ont été établies des fonctions de corrélation ; ainsi Engstrem (1992) propose-

t-il les lois suivantes pour prendre en compte la variabilité de craies danoises :

[eq. I.1] E =224800exp(—112n) et v=0,117+0,21n
Cependant, ce genre de corrélations est établi pour une gamme importante de porosité (autour de 20-
30%) qui n’est pas la dispersion observée sur le champ d’un massif (41% +/- 4% pour Ekofisk,

Montjoie et al. 1985), et sur les échantillons sélectionnés en laboratoire. Ces corrélations sont
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impropres a I’é¢tude d’une méme craie, car établies pour des porosités trés variables et donc sur
plusieurs types de craies. Il est important, néanmoins, de noter sur la Figure 12 que la porosité n’a pas
les mémes effets sur un matériau sec et sur un matériau saturé d’eau. Il sera donc nécessaire d’établir
des corrélations propres pour chaque configuration hydrique dans le cadre de recherches sur la craie
impliquant un ou plusieurs fluides. L’influence de la porosité s’étend sur 1’ensemble du comportement
mécanique de la craie, ce qui est confirmé par la dispersion des valeurs des paramétres mécaniques
déterminées pour les craies (Tableau 2). D’autres publications font ainsi état d’effets de la porosité sur
I’essai brésilien (Lord ef al., 2002), sur la droite de rupture (le comportement est plus fragile si la craie
est trés poreuse et les fractures sont plus violentes ct nombreuses pour une craie dense (Bahat et al.,

2001)), et aussi sur le coefficient de Biot (Engstrom, 1992).

3.1.4. Synthese
L’inspection et la détermination compléte du comportement mécanique d’une craie requicérent un
grand nombre et une grande variété d’essais mécaniques (Tableau 2). De plus, ces essais doivent
permettre la mise en évidence des effets annexes de la température, du degré de saturation et de la
viscosité. De méme, la modélisation numérique du comportement de la craie se focalise généralement
sur un ou plusieurs aspects particuliers du comportement. Comme nous le montrons dans le
paragraphe suivant, une approche multiphasique compléte nécessite un nombre trés (trop) important de

parametres.

Paramétres Valeurs
Coefficient de Poisson 0,18-0,27
200 kPa (remani¢)
50 GPa (densc)
Cohéston effectivec®  —memeeeee-

Module d’Young

Résistance a la compression Re 0,7-40 MPa
Angle de frottement interne ¢’ 15-40°
Coefficient de Biot o 0,8-1

Tableau 2 : Récapitulatif des valeurs de paramétres mécaniques classiques des craies intactes
3.2. L’effet de I’ean

A Dinstar de la porosité, la nature du fluide au sein des pores caractérise trés nettement le
comportement mécanique observé. Deux fluides sont mis en jeu: I’eau dans les cas courants et le
pétrole (I’huile) dans le cas des craies pétrolifeéres. L’eau intervient dans les cas courants tels celui des
falaises (Sedki et al., 2002), de la stabilité des carri¢res (Bell et al., 1999), ou des aquiféres (Zaidman
et al., 1999) et des constructions artificielles dans la craie (pieux : Matthews et al. 2000 ; fondations :
Burland ef al., 1983 ; CIRIA report, 2002) ; I’huile intervient dans le cas des réservoirs pétroliféres
crayeux en Mer du Nord. Le fluide saturant affecte I’ensemble des propriétés hydromécaniques de la
craie : perméabilité, résistance, rigidité, degré de saturation. Ces modifications proviennent de

I’existence d’interactions multiples avec les grains de calcite.
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3.2.1. La perte de résistance a I'eau

Il est trés largement reconnu que 1’eau interstitielle attendrit de maniére significative la craie et ceci est
notamment illustré par ’essai de compression simple (Figure 13). Cependant, la résistance a la
compression R, (en anglais UCS Unconfined Compressive Strength), dépend des dimensions de
I’échantillon, de la procédure expérimentale et du dispositif anti-frettage (Lord ez af., 2002). Il n’en
demeure pas moins que I’utilisation de 1’essai de compression simple est trés répandue et permet de
classer les différentes craies selon I'influence de I’ecau (Bonvallet, 1979 ; Mortimore et al., 1990 ;

Matthews er al., 1993 ; Papamichos et al., 1997 ; Bell et al., 1999 ; Bowden ef al., 2003).

Figure 13 : Rapport de la résistance A la compression entre les états secs et saturés (Matthews & Clayton,

1993)

Le rapport entre Re e / Regu, 00 Re e caractérise la résistance a compression du matériau a 'état sec et
R caractérise la résistance a compression du matériau saturé en eau, est caractéristique du
comportement mécanique des craics et permet de les classer par rapport a I’action de 1’eau (Figure 13).
La valeur élevée du rapport R /R, différencie nettement la craie des roches calcaires, pour
lesquelles la valeur du rapport est proche de l'unité (Masson, 1973). La variabilité du rapport R../R..
sa avec l'état de saturation de la roche est un premier indicateur de la sensibilité¢ du matériau aux
conditions ambiantes. Cette perte de résistance s’observe sur [’ensemble du comportement de la craie,
I’eau provoque une restriction généralisée du domaine élastique en modifiant les contraintes a la
rupture observée au triaxial, a 1’essai brésilien, a I’oedometre (e.g. Talesnick & Hatzor, 2001 ; Lord et

al., 2002 ; Schroeder, 2002).

3.2.2. Les phénomenes liés aux effets de I'eau
La perte de résistance et la diminution généralisée des paramétres mécaniques de la craie en présence
d’eau ont pour conséquence deux phénomeénes importants. Lorsque I’eau se substitue naturellement ou

artificiellement et envahit les pores de la craie, on observe :

i. dans le cas d’un systeme air-eau, des perturbations et parfois I’effondrement de carriéres

souterraines, de cavités naturelles, de remblais ou de falaises;
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ii. dans le cas d’un systéme huile-eau, un phénoméne de subsidence de la surface avec des

conséquences sur les plates-formes offshore en Mer du Nord.

Nous montrerons tout au long de notre travail que les deux phénoménes peuvent étre interprétés dans

un cadre théorique unique et cohérent.

a.  Llaffaissement de carriéres, falaises ou remblais

L’effet affaiblissant de 1’eau sur la craie génére I'instabilité des falaises en craie du Nord de la France
par les variations de la pluviométrie mettant en mouvement les fractures (Sedki ef a/. 2002). Clayton
(1980) a observé I’effondrement de remblais en craie compactée grice a des essais d’infiltration d’eau
sur une craie (1,43 Mg/m’). Il a par ailleurs signalé que la présence de fines engendre plus
d’effondrement dans les remblais craycux concassés. D’autre part, Rat & Schaeffner (1989) précisent
les conditions d’utilisation de la craie pour les remblais en fonction de la pluviométrie et de la
sensibilité¢ a I’eau, notant qu’il est impossible de construire des remblais avec des craies séches et
sensibles lorsque la pluviométrie est élevée. De méme, Stroud & Mitchell (1989) reviennent sur
I’effondrement d’un remblai crayeux (Brighton) et montrent que, outre 1’augmentation de la contrainte
appliquée ct la mauvaise exécution du remblai, un des facteurs prépondérants pour expliquer
I’effondrement est I’importance de la pluviométrie et la concentration de flux d’eau dans le massif.
Bell et al. (1999) recensent les dangers potentiels des flux d’eau dans les mines et carriéres
souterraines en notant que la présence d’eau accélére I'effondrement des carriéres par plusieurs
mécanisme : la dissolution, I’affaiblissement de la craie et I’accélération du fluage (aussi observée par
Nagel, 1998). Ces mécanismes ont aussi été signalés pour les aquiféres (Zaidman et al.,, 1999, Price ef

al, 2000).

Figure 14 : Ecoulement de craie au pied d’une falaise (Leddra & Jones, 1989)

b, La subsidence des réservoirs de pétrole, linjection d'ean dans la craie saturée d'huile
La subsidence des fonds marins observée en Mer du Nord est 1’objet principal de notre étude. Du fait
de sa porosité élevée, la craie constitue un réservoir potentiel pour le pétrole, en particulier en Mer du

Nord. Afin d’améliorer la production de pétrole, de maintenir constante la pression interstitielle et
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d’éviter la déplétion naturelle (Goulty, 2003), de I’eau de mer a été injectée massivement dans les
réservoirs. Suite a l'injection d’eau de mer (waferflooding), le tassement n’a pas été diminué.
L’affaissement mesuré en 1984 (soit 14 ans aprés le début de la production du pétrole) était déja de 3
metres ; en 1994 (6 ans aprés le début de 'injection d’eau), il a été décidé de remplacer graduellement
les vieilles installations existantes, et de commencer la construction de nouvelles plateformes afin de
pourvoir de nouvelles installations de production pour le long terme. Le recouvrement estimé du
gisement de pétrole Ekofisk atteignait en 1998 le niveau de 38%, supérieur a la valeur de 18% qui
avait été estimé au début de l'exploitation (1970). Ceci est dii principalement au vaste a D’injection
d’eau de mer qui permet le balayage du pétrole par I’eau de mer non miscible, et qui a engendré des
tassements supplémentaires atteignant a I’heure actuelle environ 13 métres, remettant en péril les

installations (Figure 15).

Subsidence

3000 m Argiles de couverture

« Ouerburden »

Compaction

600
o | t 300 m

I— Ekofisk/Tor chalk

Figure 15 : Schéma de la subsidence des fonds marins par compaction des réservoirs pétroliféres crayeux

Du fait de son intérét économique, la subsidence des réservoirs de pétrole a été un phénomene
intensément étudié ces deux derniéres décennies ; des groupes de recherches ont été constitués (Joint
Chalk Research 1-V) et des collaborations sont nées (projets européens Pasachalk I & II) pour étudier
les effets de 1’eau sur la craie saturée d’huile. L’importance des interactions entre les deux fluides et
celles entre les fluides et la craie ont été signalées pour la compréhension du phénomene. Les
recherches sur les craies pétroliféres de Mer du Nord (Andersen 1995 ; Delage et al., 1996 ; Risnes et
al., 1999 & 2000 ; Pasachalkl, 2001; Collin ef al., 2002; De Gennaro et al., 2003 et 2004; Pasachalk2,
2004) ont montré que dans ces matériaux poreux multiphasiques, l'interaction entre les fluides
saturants et le squelette, impliquent des interactions physico-chimiques complexes, qui ont une grande
influence sur la résistance macroscopique du matériau et sur son évolution dans le temps. Des essais
d’injection d’eau réalisés en laboratoire (e.g. Figure 16) ont ainsi montré la compaction progressive de
la craie suivant le front d’eau (Newman, 1983 ; Mata, 2001 ; Schroeder, 2002). L’injection d’eau de
mer réactive des fractures et diminue la résistance a la rupture fragile (Christensen et al., 1996 ;

Gutierrez et al. 2000).

20 Chapitre 1. Etude bibliographique : Les craies



jected Gorm Formation water

- STALS i
v injected :&-ﬁ}:r | ¥-injected dewnised woter |
‘ “I'sea water | _ ,.'“" J i
_t |
|

1

|

mjected 36% Call, solution '

|

i

jected |
|

i

; L630ppm | ||
J Lt brine ! T

{

4 - * !
] s ’
i

|
|
| t I 1 I L l
i 0 3000 £000
effective stress, psi i

Figure 16 : Effondrements observés suite a 'injection de différentes eaux (Newman, 1983)

3.3. L’effet de I’huile

L’huile, comme I’eau, possede un effet affaiblissant sur la craie. Schroeder et Shao (1996) ont observé
une réduction de la contrainte de plastification et de la cohésion entre une craie saturée d’eau et une
craie saturée d’huile. Cette différence ne peut étre imputée a la viscosité de 1’huile (Schroeder ef al.,
1996 ). Risnes & Flaageng (1999) montrent que I’affaiblissement est imputable aux contacts entre les
grains et aux interactions physico-chimiques. Cet effet se retrouve aussi sur le comportement des

fractures, qui sont moins frottantes (Figure 17) et donc sur I’angle de frottement résiduel (Gutierrez et

al., 2000).
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Figure 17 : Influence du fluide saturant sur le comportement des fractures (Gutierrez, 2000)
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Figure 18 : Effets d’huiles sur le comportement de la craie (Schroeder er al., 1996)

L’etfet affaiblissant de ["huile n’est pas impliqué a notre connaissance dans des phénomeénes naturels
ou artificiels. Notons toutefois que des études ont porté sur la possibilité pour la craie de constituer des

réservoirs de stockage de pétrole (Polishook ef al., 1998).
3.4. Interaction physico-chimigques entre le fluide et la calcite

34.1. Ladissolution
La craie, a I'instar des autres roches carbonatées (gypse, calcaire...), est sujette a la dissolution du
carbonate de calcium (Lord et al., 2002). La craie de surface peut étre altérée (par la circulation de
I’eau) au niveau de fissures et de diaclases ; mais elle peut, lorsqu’elle est soumise a un certain nombre
de conditions bien définies, donner naissance a des poches de dissolution. Le degré d’agressivité de
I’eau est fonction du pH et de la température (Bell et al. 1999), et la solubilité de la craie dépend de la
nature de la calcite et de la pression partielle de CO, (Lord et al., 2002). L’infiltration des ecaux
pluviales conduit a une dissolution localisée de la craie. Cette dissolution est I’amorce de la formation
d’une poche. Ces poches de dissolution ont a I’origine une forme d’entonnoir et peuvent se prolonger
vers le bas par un tuyau conique (Duthoit & Hazebrouck, 1976 ; Matthews er al., 2000). Elles sont
donc remplies de couches emboitées de matériaux déconsolidés qui posent des problémes pour la
construction, des effondrements brusques des couches sus-jacentes pouvant survenir (Lord ef al. 2002)
(voir Figure 19). Cependant, le taux de dissolution naturel dans la craie de la calcite est relativement
faible et les cas de subsidence des mines rencontrés en Angleterre sont bien plus le fait de flux
concentrés d’eau (au niveau des fissures), de la modification des conditions hygrométriques
(ouvertures des carriéres), ou de la diminution de la pression interstiticlle (Bell er al, 1999).
Cependant, ces mécanismes sont lents et mettent en relation bien plus [’activation précoce du

comportement visqueux par la présence d’eau (Nagel, 1998 ; Priol ef al., 2004 ; De Gennaro et al.,

2005).
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Figure 19 : Photographies d’effondrements dus a la dissolution (Bell ef al., 1999)

3.4.2. La cimentation

Figure 20 : Mise en évidence de I’existence de pont de calcite dans la craie au M.E.B. (Le Roux, 1973)

La craie est constituée d’un agencement de coccolithes désagrégés reliés parfois par un ciment
provenant de la dissolution re-précipitation de carbonate de calcium postéricure a son dépot (Bell et
al., 1999) formant I’ensemble solide composé a plus de 99% de calcite (Siwak, 1992 ; Risnes et al.,
2003). Les effets de I'eau sur le comportement et I’'agencement des craies ont €té mis en évidence
depuis des décennies (Masson, 1973), notamment du fait de I’existence de réactions chimiques telles
que la cimentation. La cimentation intervient par deux effets temporels : conséquence de la diagénese,
le niveau de cimentation de la craie conditionne ses caractéristiques physiques (porosité) et
mécaniques (rigidité et résistance) (Bell et al, 1999 ; Clayton & Serratrice, 1997); 1’évolution
temporelle des équilibres chimiques suite a des sollicitations (effets différés) modifie le comportement
mécanique du matériau. La dissolution re-cimentation tient une place importante dans la consolidation
du matériau (Jones et al., 1984 ; Clayton, 1983). Lord er al. (2002) proposent deux mécanismes
pouvant expliquer le gain progressif (in sifu) de résistance des craies trés poreuses : premiérement, la

diminution de la teneur en eau par drainage ou évaporation et deuxiémement la déposition de
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carbonate de calcium dissout permettant une re-cimentation des grains. Les paramétres controlant la
cinématique de la dissolution re-cimentation sont mal connus a I’échelle macroscopique (influence de
la distribution intergranulaire de la contrainte, température, tortuosité des pores, présence d’argiles,
Perry, 1979). Le niveau de cimentation n’est pas quantifiable physiquement (Spink & Norbury, 1989),
il semble étre seulement observable au M.E.B. pour un ceil exercé (trés petits cristaux de calcite reliant
des morceaux de coccolithes ; Mata, 2001). Seule I’interprétation d’autres données physiques telles la
porosité ou la résistance mécanique permet de quantifier le niveau de cimentation (Clayton &
Serratrice, 1997). A titre indicatif, signalons quelques études parmi celles effectuées sur les
mécanismes de précipitation et dissolution de la calcite : Tribble et al. (1994), Liang et al., (1996),

Nilsson & Sternbeck (1999).

3.4.3.  Les effets chimiques et physico-chimiques

La seule présence physique de I’eau au sein des pores ne saurait expliquer la perte de résistance qui
accompagne la substitution de I’huile par I’eau (Buthenut & De Freitas, 1989). Les effets chimiques
sont & prendre en compte dans le comportement de la craie, la salimité (activité) de l’eau est
notamment un parametres important (Newman, 1983). En chimie, les réactions du calcium sont bien

établies.

[eq. 1.2] CaCO, <2 5Ca* +C0,”

A température et pression courantes, la solubilité de la calcite est de 14,3 mg/L (15,3 mg/L pour
I’aragonite, le produit de solubilité pK; du carbonate de calcium étant égal a 8,3 ; Drever, 1997). La
dissolution lors de I’envahissement des pores par 'cau sera négligée compte tenu du niveau de
solubilité faible : pour un échantillon standard (120g) de porosité 42 %, le volume des vides vaut

0,032 m’ correspondant 4 0,45 mg dissout (soit 1.10°% de masse dissoute).

La concentration de I’ion carbonate C0327 est controlée par de nombreuses réactions, acide/base
principalement ([eq. 1.3]), mais aussi réduction/oxydation (Goddy et al., 2002) ou précipitation selon

4 2 y )
les cations présents dans la saumure ou dans les grains (Na', Si*" ...):

[eq. L.3] H,C0,«——CO,+ H,0
De la méme maniére, la concentration du cation calcium II est gouvernée par une série de réactions

secondaires impliquant les anions de la saumure : précipitation, complexation (SO‘,Z", 08 (B
L’ensemble de ces équilibres chimiques participe & I'activité de I’eau par le biais de potentiels
chimiques qui évoluent en fonction de la teneur en eau du matériau (i.e. la molarité évolue). En
présence de pétrole, ces équilibres thermodynamiques peuvent étre modifiés ou remplacés par d’autres
du fait de I'action de certains composants (surfactants) du pétrole (Graue et al., 1999). La mise en

circulation d’ions de la calcite réagissant avec les ions en solution modifie aussi la surface (Buthenut
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& De Freitas, 1989) et la polarité des grains de calcite (Gutierrez ef al., 2000). La mesure du pH
fournit une bonne appréhension de la sensibilité de la surface minérale au changement en présence
d’eau (Buthenut & De Freitas, 1989). Heugas & Charlez (1990) et Risnes et al. (2001) affirment
néanmoins que les effets chimiques ne sont pas prépondérants, et qu’ils représentent un mécanisme

secondaire.

Les phénoménes de corrosion par la contrainte (stress corrosion) sont bien établis en mécanique des
roches, mais aucune étude n’en fait référence pour la craie (Gutierrez et al., 2000). Plusieurs auteurs
rapportent cependant que 1’érosion provenant des flux d’advection des fluides (Andersen, 1995) et la
pression interstitielle (Risnes et al, 2003 ; Hellman et al, 2002) jouent un réle aggravant. Les
concentrations de contraintes induites au niveau de contact intergranulaires, ainsi que la température,
sont des €léments catalyseurs pour les réactions chimiques, I’érosion et la corrosion pouvant expliquer
pour partie I’effondrement de la craie soumise a I'injection d’eau. Selon son histoire géologique
(nature du fluide saturant), les grains de calcite de la craie présentent une surface plus ou moins polaire
résultant de nappage divers (complexes, polyuréthannes...). De cette polarité découlent des forces

¢électrostatiques de répulsion ou d’attraction de type Van der Walls (Risnes et /., 2003).

La présence d’un fluide au sein des pores de la craie implique donc un nombre variable d’équilibres
thermodynamiques, physico-chimiques, micro-mécaniques. Cet ensemble d’interactions prend une
part certaine dans le comportement mécanique macroscopique. Cependant, il est nécessaire de se poser
la question de leurs évolutions lorsque I’huile et I’eau, ou I’air et I’eau, se partagent le volume poreux.
Quel fluide envahit préférentiellement la craie ? Comment évolue la répartition des fluides au sein des
pores ? Comment évoluent les équilibres et potentiels physico-chimiques, auxquels il convient dés lors
d’ajouter les forces capillaires ? Il est par conséquent nécessaire d’étudier les états intermédiaires que

ce soit dans un systeme air-eau ou huile-eau.
4. COMPORTEMENT MULTIPHASIQUE DE LA CRAIE

4.1. Introduction

Lorsque I’eau envahit le milieu poreux de la craie, elle se substitue a I’air ou au pétrole ; le milieu
poreux devient donc partiellement saturé d’eau et d’huile (respectivement d’air). Dans un souci
d’améliorer la récupération du pétrole ou d’en estimer le potentiel (Tweheyo er al., 1999), la capacité
de la craie a étre envahie (mouillée) par un fluide a été étudiée sous le terme de mouillabilité. La
mouillabilit¢ d’un matériau se définit comme suit : « la capacité ou le degré auguel il [le matériau]
peut étre mouillé par un fluide ». 1l est en effet critiquable de parler de préférence (ce qui implique un
désir ou un souhait), il est bien plus question d’un état énergétique plus favorable (Andersen, 1995).

Cependant, appréhender ce degré est ardu (conférence spéciale sur évaluation de la mouillabilité des
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réservoirs, JPSE 20 1998), plusieurs maniéres existent ainsi pour quantifier la mouillabilité. La
mouillabilité d'un solide a une phase fluide correspond au fait que le fluide le plus mouillant demeure
en contact avec le solide tandis que le fluide le moins mouillant (ou non mouillant) est rejeté au-dela.
Il en résulte des tensions, ayant différentes origines, au niveau de I’interface. Elles varient selon la
répartition et la quantité respective de chaque fluide, et un travail est nécessaire afin de remplacer la
goutte par le fluide non mouillant. Le degré, ou indice, de saturation permet d’appréhender la
distribution des fluides au sein de la porosité de la craie. Le degré de saturation est le volume de fluide
rapporté au volume total des vides ([eq. 1.4]), le degré du fluide mouillant S,, est complémentaire a
celui du fluide non mouillant S,,.. L’évolution de cet indice répond aux déplacements des équilibres
des tensions a I'interface fluides-solide, cette relation est traduite par des courbes dites capillaires ou
dites de rétention, selon la variable associée a I'indice de saturation. Nous montrerons qu’il existe une
distinction importante entre ces deux types de courbes qui tendent a représenter le méme phénomene.
A la lumiére des constatations précédentes, il apparait clairement que I’évolution de I’indice de
saturation de ’eau va engendrer des modifications de comportement mécanique. Cependant, il est
intéressant de comprendre et de représenter conceptuellement les phénomenes expliquant cette

transition et d’expliquer le processus de transformation entre les ¢tats totalement saturés.

14 S = I/_,f.’ui:fﬂmrmiﬂun.' _I Vﬂuidmmnmnuih’anr _1 S
[eq. 5 ] e o i =y

total des vides vaura.' des vides

4.2. La mouillabilite de la craie

D’un point vue microscopique (ou surfacique), la mouillabilité d'un solide a4 une phasc fluide
correspond a la valeur de I'angle de contact 0 entre I'interface fluide et le solide (Figure 21). Le fluide
le plus mouillant demeure en contact avec le solide tandis que le fluide le moins mouillant (ou non

mouillant) est rejeté au-dela.

Fluide
non mouillant B

Vs 005(95A3 ) =i

Solide S

Figure 21 : Définition de I'angle de contact
Sur la Figure 21, #s4p est ’angle de contact entre les deux fluides pour le solide S, yap la tension
interfaciale entre les deux fluides (N/m), ysz et ys, sont les tensions interfaciales entre le solide S et

I’un deux fluides (N/m).
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Le Tableau 3 regroupe les valeurs usuelles de tension interfaciale y et d’angle de contact pour
différents couples de fluides. Cependant, les valeurs varient selon la nature et I’histoire du matériau. A
titre d’exemple, la valeur de I’angle de contact pour la craie du réservoir Ekofisk (huile-eau) varie de
maniére significative et dépend de la nature de I’huile utilisée, de la variabilité¢ naturelle du matériau,
de la procédure d’échantillonnage (intact, nettoyé, reconstitue) et de la méthode de mesure. Ringheim
et al. (1992) ont établi les angles de contact suivant: 73° (30°C), 47° (50°C) et 32° (80°C). Ces
valeurs placent la craie d’Ekofisk parmi les craies moyennement mouillables (entre 0 et 80°;

Anderson, 1986).

Interface Y (N/m) 0
Alir-cau 0.072 02
Huile-eau 0.048 30°
Air-huile 0.024 a*
Alir-mercure 0.480 140°

Tableau 3 : Tensions d’interface et angle de contact pour quelques couples de fluides (Guéguen &
Palciauskas, 1992)

L’angle de contact est fortement variable macroscopiquement, selon la rugosit¢ des grains, la
tortuosité¢ des pores, la nature du solide, et durant I’évolution de I’adsorption. Xie e/ al. (2002) ont
observé une hystérésis lors de cycle de mouillage remouillage. Il s’avére donc relativement difficile
d’extrapoler ce parametre déterminé par des systémes optiques microscopiques a 1’échelle de
I’échantillon ou du massif de sol. C’est pourquoi, le génie pétrolier fait appel a différentes méthodes
plus pertinentes pour la mesure de la mouillabilité macroscopiquement (Andersen, 1995). Dans la
littérature, les méthodes les plus citées sont celle de Amort-Harvey et le test USBM. Morrow et al.
(2001) a par ailleurs développé une méthode a partir de la vitesse d’envahissement d’un fluide au sein

du matériau a pression atmosphérique (imbibition libre).

Les asphalténes® et plus généralement les composants naturels de I'huile (surfactants type
polyuréthannes) modifient la mouillabilité des craies sous condition d’acidité et de salinité élevée, en
réduisant la tension interfaciale (Drummond et al., 2002 ). Drummond & Israelachvili (2002) ont
montré que la mouillabilité d’un systéme huile/eau/roche dépend des conditions de pH, de la salinité
de la saumure (effets des sels et ions, Ma er al. 1999), de la température et de la nature de la surface
solide (Rignheim er al. 1992). Ces processus sont bien connus et maitrisés, et des travaux portent sur
I’altération de la mouillabilité selon I'acidité, la température et les surfactants (Standes & Austad,
2000 ; Graue et al., 1999 ). Pour cette raison, il semble complétement inapproprié de caractériser la
mouillabilité d’un matériau sans avoir précisé I’ensemble du systéme. Risnes ef al. (2003) proposent
une ¢valuation des différentes forces intervenant entre la craie, I’cau et I’huile ; ils précisent que scules

jouent un rdle au niveau du comportement mécanique macroscopique la pression interstitielle et la

* Asphalténes : classe d’hydrocarbures trés lourds entrant dans la composition de I’asphalte et du
bitume.
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pression adsorbée. Ces réactions chimiques (redox acide-base, complexation) ont pour conséquence de
modifier la surface des grains et altérer ainsi la mouillabilité (Gooddy et al., 2002),. Ainsi le nappage
d’asphalténes sur le grain modifie la polarité du grain (Risnes et al., 2003), tandis que I’eau assure la

présence de complexe hydraté de calcium notamment chargé électriquement.

La caractérisation de la mouillabilité de la craie est ardue, mais elle s’avére essentielle pour la
compréhension du comportement de la craie en caractérisant sa sensibilité aux fluides et en estimant le
potentiel de production du pétrole. Il faut pour cela comprendre les interactions physico-chimiques a

I’origine des équilibres des forces et trouver une variable capable de décrire I’ensemble des potentiels.
4.3. La courbe de rétention

Des forces capillaires apparaissent a I'interface entre les fluides non miscibles dont I’intensité est
inversement proportionnelle au rayon des pores (loi de Laplace-Jurin). A de faibles niveaux de
saturation, I’eau est li¢e aux grains et forme des ménisques qui relient les grains entre eux. Cet effet de
resserrement capillaire peut expliquer I’augmentation de la vitesse de propagation du son entre 1’état
sec et saturé (Bourbié ef al., 1986 ; Schroeder 2002) et la contraction d’échantillons de craie lors de la
saturation (Duthoit & Hazebrouk, 1976). Ces forces capillaires ont été proposées comme mécanisme
prépondérant pour expliquer les interactions eau craie (Andersen, 1995 ; Papamichos et al. 1997 ;
Schroeder & Shao, 1996). Piau & Maury (1994) utilisent aussi les forces capillaires mais nuancent en
précisant que les effets chimiques jouent un réle non négligeable. Comme mentionné ci avant,
Schroeder & Shao (1996), en utilisant des fluides avec différentes tensions interfaciales, arrivent a la
conclusion que les forces capillaires sont responsables des différences de comportement entre 1’cau et
I’huile. Les courbes reliant la pression capillaire au degré de saturation, courbes capillaires (Figure
22), sont extrapolées en utilisant les différentes valeurs de tension et de I'angle contact a partir des

courbes porosimétriques obtenues par intrusion de mercure
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Figure 22 : Courbes de drainage et d'imbibition [Hermansen, 1999]
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Néanmoins, comme montré précédemment, la répartition des fluides au sein d’un pore répond a un
équilibre des forces de trois types : forces solide/fluide A, solide/fluide B, fluide A/fluide B. Et de leur
importance relative, découlent le niveau de saturation de chacun et la mouillabilité. L’origine des
forces provient de tous les champs de la physique : mécanique, thermodynamique (énergie libre,
Morrow 1970), physique (force ¢lectrostatique), chimique (Newman, 1983 ; Hellman et al., 2002a ;
Hellman et al., 2002b). Anderson (1986) et Buckley & Liu (1998) recensent et classent les différents
mécanismes impliqués dans les interactions huile-eau-solide. Les forces capillaires contribuent, avec
les forces d’attraction électrique, les forces d’hydratation et les forces de Van der Waals, a I’équilibre
et donc a la répartition des fluides. Dés lors, la notion de succion, utilisée en mécanique des sols non
saturés, qui englobe non seulement le potentiel capillaire, mais aussi les potentiels chimiques,
osmotiques, thermodynamiques ; semble plus pertinente pour représenter 1’état énergétique des fluides

au sein des pores.

Les courbes de rétention relient la succion s a la présence des différents fluides, exprimée par le degré
de saturation souvent calculé pour le fluide mouillant (sur la Figure 22, c’est I’indice de saturation en
huile, i.e. le fluide non mouillant, qui est reporté). Deux chemins existent, celui correspondant a une
infiltration du fluide mouillant (imbibition) et 1’expulsion du fluide mouillant par le fluide non
mouillant (drainage). Le chemin parcouru lors du séchage se situe en dessous du chemin d’imbibition
(remouillage) ce qui met en évidence le phénomeéne d’hystérésis. Il n’existe donc pas de relation
biunivoque entre la succion et le degré de saturation (e.g. Delage & Cui, 2000) : la valeur de I'indice
dépend du chemin hydrique parcouru pour parvenir a ce point et de 1’état initial. La courbe limite de
drainage part de I'état totalement saturé en fluide mouillant et converge asymptotiquement vers une
teneur résiduelle. La courbure de la relation S, s fournit des informations sur I’accessibilité du réseau
poreux, ainsi que sur le travail nécessaire (énergie) pour déplacer enticrement un fluide. Cette

caractérisation est trés utile pour le recouvrement du pétrole.

Dans le génie pétrolier, trois techniques de laboratoire sont utilisées pour déterminer les courbes de
rétention : la méthodes d'injection de mercure (Andersen, 1995), celle de la plaque poreuse et enfin la
centrifugation (Bladwin & Spinler, 1998). Le mercure est une phase non-mouillante pour les roches du
réservoir, donc les courbes de capillarité peuvent étre obtenues en forgant le mercure a entrer dans les
pores. Il existe de nombreuses modélisations proposées dans la littérature, visant a simuler les cycles
d’imbibition et de drainage. Deux méthodologies cohabitent les modeles empiriques et les modéles
conceptuels (Leong & Rahardjo, 1997 ; Aubertin et a/., 2002 ; Kazimoglu, 2004). Les lois empiriques
proviennent d’interpolation de la courbe expérimentale, tandis que les modéles conceptuels tentent a
partir des données de physique (notamment la porosité, la distribution des pores, la perméabilité) de
remonter a la courbe de rétention. Les modéles les plus utilisés sont ceux de Brooks & Corey (1964) et

de Van Genutchen(1980).
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4.4. La perméabilité

La perméabilité de la matrice crayeuse (sans les fissures) est une caractéristique importante du
comportement hydromécanique. La craie intacte posséde des pores relativement étroits qui lui
conférent une perméabilité faible avec un point d’entrée d’air souvent inférieur a 300 kPa (Lord et al.,
2002). La perméabilité¢ est corrélativement variable en fonction de la porosité, de la composition
chimique, de son état de remaniement, ct de la profondeur (contrainte géostatique ; Leddra ef al.,
1989). Le Tableau 4 récapitule I’ordre de grandeur des perméabilités mesurées pour une craie intacte

saturée d’eau.

Perméabilité de la matrice a 'eau 10-6-10- m.s™!
Permeéabilité de la craie fissurée a Peau 10-3-105 m.s!
Permeéabilité de la matrice 2 ’huile 108-10-Y m.s7!

Permeéabilité de la craie fissurée a huile 10-8-10-5 m.s*!

Tableau 4 : Valeurs de perméabilités observées dans une craie (Andersen, 1995 ; Lord ef al., 2002 )
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Figure 23 : Mesures de perméabilité sur une méme craie en fonction des fluides

La reconstruction du milieu poreux par analyse d’image permet aussi d’évaluer la perméabilité
- (loannidis et al., 1996). Cependant, une meilleure perception des écoulements fluides dans un milieu
porcux s’obtient au moyen d’essais de perméabilité. En effet, I’analyse photographique ne permet pas
de rendre compte de D’interaction entre les grains et le fluide. Une étude de la perméabilité est
nécessaire pour analyser les flux de fluides ; elle requiert cependant une attention particuliére compte
tenu de la nature multiphasique des phénoménes. Il a été montré (Pasachalkl, 2001 ; Schroeder, 2002)
que la perméabilité a ’eau (2-5 10™ m.s” soit 2-5 md) était légérement supérieure a celle a I’huile (6-
10 10° m.s") pour une méme craie blanche poreuse (craie de Lixhe, Figure 23a). L’influence de la
charge hydraulique sur les perméabilités a aussi été appréciée ainsi que l'influence de la porosité
comme illustré Figure 23a (Schroeder, 2002). Nous retrouvons ici une influence de la porosité, comme
présentée paragraphe 3.1.3, qui explique, avec le niveau de fissuration, la dispersion des valeurs

observées (Tableau 4). Enfin, lorsque le milieu poreux est envahi d’eau et d’huile, il est nécessaire
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d’introduire la notion de perméabilit¢ relative pour chacun des deux fluides. Cette perméabilité
relative évolue en fonction du degré de saturation (Oyno & Torsaeter, 1992 ; Andersen, 1995). Ce
phénoméne bien connu en mécanique des sols non saturés (Delage & Cui, 2000) peut étre modélisé

par une loi de type de Van Genuchten (1980).
4.5. Comportement mécanique en fonction du degré de saturation

Papamichos et al. (1997) ont étudié I’affaiblissement de la craie suite a I’injection d’eau et ont observé
une diminution du module d’Young E, du module de compression K, et de la limite de plastification
en fonction du degré de saturation (Figure 24). Cependant, ils conclurent que le coefficient de Poisson,
le module plastique d’écrouissage et ’angle de frottement interne restaient plus ou moins constants.
De méme, Risnes (1999) a montré, en utilisant des mélanges eau-glycol, que la transition entre les

¢tats secs et saturés n’est pas linéaire, comme I’envisagent Piau & Maury (1994).
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Figure 24 : Effet de la teneur en eau sur le comportement mécanique

En raison de ce lien étroit existant entre les aspects hydrauliques et mécaniques, une attention
particuliére a été consacrée a la définition des caractéristiques de rétention de ces matériaux aux
différents couples de fluides considérés. Plusieurs analogies avec le comportement mécanique d'un sol
non saturé ont été observées (Delage et al. 1996). En particulier, il a été vérifié que la diminution de
volume observée dans une craie envahie par l'eau est associée a un mécanisme d'effondrement par
hydratation typique des sols fins laches non saturés soumis a un remouillage sous charge constante.
Via la notion de succion, Delage ef al. (1996) ont proposé un cadre conceptuel, fondé notamment sur
I’évolution de la limite élastique en fonction de la succion du modéle de Alonso et al. (1990) (LC
curve, Figure 25a), permettant d’expliquer les mécanismes d’effondrement de la craie de réservoir

soumise a I’injection d’cau et 1’histoire du réservoir (Figure 25b).
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Figure 25 : Comportement hydro-mécanique couplé de la craie pétrolifére

Ces constatations conviennent par ailleurs aussi au cas plus courant de la craie soumise a des
variations d’hygrométrie ou de pluviométrie, dont le comportement est influencé par la teneur en eau.
(Sedki et al., 2002 ; Talesnick, 2001). L’air joue un réle similaire a celui de I’huile, et nous observons
un comportement intermédiaire air-eau lors de chemins de séchage (Figure 24b). Ces essais a
différentes saturations ont été réalisés dans des conditions ou I’évolution des potentiels d’interactions
ne sont pas controlés ou méme mesurés. Il est intéressant de chercher a apporter une réponse, un cadre
complet pour I'étude du comportement multiphasique et de vérifier les assertions de Delage et al.

(1996).
5. MODELES RHEOLOGIQUES FORMULES POUR LES CRAIES

Plusicurs modeles rhéologiques ont été proposés pour représenter spécifiquement le comportement
mécanique de la craie. Un ou plusieurs aspects du comportement complexe du matériau est modélisé :
le comportement mécanique typique de la craie est envisagé par Shao (1991), Leddra & Jones (1993),
la viscosité du matériau est prise en compte par les modeles de Shao (1992), de Krosboll (1998), de De
Waal (Andersen, 1995); la transition entre les états saturés et le comportement multiphasique a été
simulée de maniére plus ou moins simplifiée par Piau & Maury (1994), Brignoli & Santarelli (1994),
et Charlier et al. (2002). Le modéle de Charlier et al. (2002) a été étendu par Collin ef al. (2003) pour

la prise en compte des aspects visqueux par introduction du modéle de Shao (1993).
5.1. Modeéles rhéologiques élastoplastiques

Mikolajczak et al. (1995) ont comparé quatre modéles de comportement classiques sur des craies
blanches : ceux de Lade, Desai, Nova et le Cam-Clay modifi¢. Il apparait que le modéle de Lade a

deux mécanismes est le plus approprié pour de faibles pressions de confinement, au-dela de la pression
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isotrope de rupture ; le modéle Cam-clay est plus performant mais plus colteux en parametres. Barla
et Sulem (1995) présentent un modéle du type Mohr-Coulomb avec écrouissage et loi d’écoulement
non associée, ou la dépendance en pression est prise en compte par une loi d’évolution non linéaire du
critere de rupture. Le modele de Leddra & Jones (1993) est formulé en trois dimensions (q, p’,e), et
deux surfaces sont utilisées pour appliquer les concepts d’états critiques. La surface de Roscoe relie la
courbe de consolidation a la courbe d’¢état critique, tandis que la surface de Hvorslev joint la rupture en
cisaillement et la courbe d’état critique (Figure 26). Ce type de représentation, bien connu pour les

argiles, a été ici adapté pour la craie.

| Hvorsley  Critical State Line
!
j—iourface

Tension /7 o . Uniaxial Line
Failure /meoin o N
/",,,,/ ‘_ / "Surface Y p'
//I :;/ /
e s
-~ Normal Consolidation Line
e

Figure 26 : Représentation du modéle de Leddra & Jones (Andersen, 1995)
5.2. Les modeéles visco-élastoplastiques

5.2.1. Modeles de Shao

Shao et al. (1991, 1992) proposent une premiére version de modélisation du comportement mécanique
de la craie appelée Laderock, fondée sur le modele élastoplastique de Lade. Deux mécanismes
plastiques sont retenus : I’'un en chemin isotrope, I’autre pour des chemins triaxiaux par I’introduction
d’une distorsion plastique déviatorique dépendant de la pression de confinement. L’¢lasticité est non
linéaire isotrope, le module cubique élastique K évolue en fonction de la contrainte moyenne (Figure

27) de la fagon suivante:

[eq. L5] K= Ku(—p—]
Po

Cette relation s’applique jusqu’a une valeur de coupure de la contrainte moyenne. Les déformations
plastiques sont produites par un mécanisme volumique (pore collapse) et un mécanisme déviatorique.
La surface de plasticité d’effondrement des pores est définie indépendamment des contraintes
deéviatoriques. La loi d’écoulement plastique reliée au mécanisme hydrostatique est isotrope et

associée, et la fonction d’écrouissage Y. dépend des déformations plastiques isotropes ; le critére
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déviatorique de plasticité est celui de Lade. La loi d’écoulement plastique reliée au mécanisme
déviatorique est non associée, et la surface d’écoulement plastique est définic par: Q, =/ 2271 .

I, et [; étant respectivement le premier et le troisiéme invariant des contraintes.

'S
~

w
(o=

Contrainte verticale [MPa]

Déformation verticaie [%]

Figure 27 : Représentation du modéle de Shao

En reprenant ensuite la théorie de Perzyna, Shao ef al. (1992) transforment les mécanismes volumique
et déviatorique en mécanismes viscoplastiques. L’écoulement viscoplastique est représenté par une
fonction scalaire pour chaque surface de rupture et les incréments de déformations viscoplastiques

s’écrivent comme suit:

99,
dJo

ou I'indice i=c pour le mécanisme plastique ou / pour le mécanisme déviatorique/

[eq. 6] de' = y.{¢,(F,))

Les fonctions et paramétres viscoplastiques ont les formes suivantes, déterminées a partir de données

expérimentales :

[eq. 1.7] Q. =(‘—fi— J ‘. et ¥y, = o, [L]
z, 3p,

RN &
[eq. 18] o, = (AJ {Q— 1] et ¥Ya =79,
yd yd

5.2.2. Modéle de Krosbell
Krosbell (1998) reprend la décomposition ¢€lasto-viscoplastique et formule un modéle isotrope en
terme de contraintes effectives. Dans ce modéle, la craie est assimilée a un matériau surconsolidé
(Figure 28). Le module ¢lastique évolue en fonction d’un scalaire plastique y lors de I’écrouissage :
E=A,y, A, est un paramétre d’endommagement. La surface de chargement (loading surface), de
méme forme que la surface de charge (vield surface), est utilisée afin de définir dans 1’espace des

contraintes la zone de transition ou la déformation viscoplastique augmente progressivement. La
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surface de chargement contient le niveau de chargement actuel : f(0')=s ou s est un paramétre

définissant dans le plan des contraintes la surface de chargement. La surface de rupture est quant a elle

définie par f=y. L’incrément de déformation viscoplastique est établi comme suit :

L

[eq. 1.9] de” = C®(s, y)dt avec C = aafo-

do

Le tenseur C est perpendiculaire a la surface de charge, la loi est donc associée. Le multiplicateur
viscoplastique est défini par une fonction de fluage qui détermine la quantité de déformation

viscoplastique lorsque la surface de chargement se situe au-dela de la surface de charge :

[eq. L10] ®(s, y)= c[ij
y

L’écrouissage est considéré en augmentant le scalaire y et est uniquement engendré par la déformation

viscoplastique. La forme de la surface proposée pour la modélisation est celle de Lade :

! [3 ]2 1 m
[eq. L.11] f:(y/'[_l“[l_J(;l—J

Test example

Low deformation rate

Medium deformation rate

Strai;
g
!
g

Preconsolidation

A

Logarithmic stress

Figure 28 : Principe du modéle de Krosbsll (1998)
5.3. Modeéles hydromécaniques

5.3.1. Modé¢le de Brignoli-Santarelli

A partir de résultats d’essais sur la craie, Brignoli er al. (1994) ont développé un modele
¢lastoplastique a un seul mécanisme utilisant un critere de Drucker Prager refermé sur 'axe

hydrostatique (Figure 29).
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p

Figure 29 : Surface de charge du modéle Brignoli & Santarelli (1994)

La principale particularité de ce modele est I'introduction de I'effet de la saturation partielle de la
craie. Les auteurs utilisent une approche en contraintes effectives fondée sur la contrainte de Bishop

ou le paramétre y est pris ¢gal au degré de saturation en cau S,;

[eq. 1.12] o, =0,-p,6,+5,(p, - p.)5;
ou p, et p,, sont respectivement les pressions d’air et d’eau, et S, est la saturation en eau. L’élasticité
est linéaire isotrope. La surface de charge est définie par une courbe tangente au critére de Drucker
Prager qui se referme sur I’axe de la contrainte moyenne selon I’expression suivante:
[eq. L.13] F(O‘ﬁ):q[cosﬁ—isinﬁJ—ﬂ(g)\—p) o

i V3 ' Py~ Ds
ou p est la contranite moyenne, q la contrainte déviatorique, 5 I’angle de Lode, p; ct p, des paramétres
d’écrouissage qui dépendent des déformations plastiques et de la saturation S, (Figure 29). Le
parametre g est une fonction du sinus de I’angle de frottement interne. La plasticité est non associce, la
surface d’¢écoulement posséde une équation similaire a la surface de plasticité en utilisant un angle de
dilatance y a la place de I’angle de frottement. D’un point de vue formel, ce modéle est intéressant car
il intégre I’ensemble des mécanismes plastiques de la craie dans une seule surface de charge et prend
en dompte D'effet du degré de saturation. Cependant, sa principale faiblesse est son incapacité a
reproduire I’effondrement au mouillage (Collin, 2003) du fait de sa formulation en contrainte effective
de Bishop. C’est un inconvénient majeur pour traiter du probléme de la subsidence engendrée par

I’injection d’ecau.

5.3.2. Modele de Piau & Maury
Piau & Maury (1994, 1995) proposent une modélisation trés simplifiée des effets de I'injection d’eau
dans la craie pétrolifére. Le modele ne prend pas en compte les effets visqueux car la vitesse des essais
de compression uniaxiaux est considérée suffisamment lente. Fondé sur I’application du concept de
contraintes effectives, validé sur la craie poreuse saturée (Engstrom, 1992), le comportement est

modélisé par une loi isotrope élasto-plastique avec écrouissage linéaire de forme incrémentale :
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’ ,
[eq. 1.14] de* =d—0 et de¥ = .l

E
Les auteurs ont développé une loi constitutive de type Cam Clay en se fondant sur une transition
brutale entre deux états : la craie saturée en huile et la craie saturée en eau. Les variations de pressions
interstitielles pendant I'injection d’eau sont négligées. Le modéle posséde I’avantage de ses défauts,
trés adapté a I'injection d’eau dans les craies pétroliféres, il n’offre pas un cadre mécanique couplé

adaptable a toutes les craies multiphasiques.

5.3.3. Modéle de Homand & Shao

Une tentative de prise en compte des effets du fluide saturant a été réalisée par le modéle de Homand
(Homand, 2000 ; Homand & Shao, 2000). 1l s’agit d’un modéle élastoplastique, 1’élasticité est linéaire
isotrope et la plasticité est divisée en deux composantes comme dans le précédent modele de Shao
(voir §5.2.1). Le mécanisme de pore collapse est modélisé par une surface de charge fermée sur I’axe

de la contrainte moyenne p, d’équation suivante :

[eq. L.15] ﬂ = hl’.zqz +p2 —kt=0 g k= poeaff'
Une loi d’écoulement non associée est adoptée, le potentiel plastique a partir duquel la loi

d’écoulement est dérivée, est de forme elliptique en correspondance avec la surface de charge :

g.= .h(.zqr2 + p2 = (). Le mécanisme plastique déviatorique correspond au critére de Drucker-Prager :

t(

[eq. 1.16] fi= q(COSﬂJr ﬁsin ﬁ)-— alp-p,)

Le parametre o est relié a I'angle de frottement mobilisé tandis que p, représente la résistance
hydrostatique a la traction. Le paramétre 7, est relié a la différence de résistance du matériau en

compression uniaxiale et en tension. Le parametre d’écrouissage suit la régle suivante :

[eq. L17] h{uJ =-by,.
anr . aD

La loi d’écoulement plastique déviatorique est non associée et dérive du potentiel suivant:

g,=q+B,p=0 avec B, = ﬁoe_m

La formulation générale correspond aux états saturés a4 [’eau et 4 I'huile. Homand et al. (2000)
proposent un meécanisme afin de relier les deux états de la craie mono saturée. Les surfaces de
plasticité sont déterminées dans les deux configurations hydriques en ajoutant une déformation

plastique additionnelle induite par la présence d’cau :

9%,

[eq. 1.18] de=de‘ +de” +dA
oo
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Le potentiel plastique g, posséde une surface similaire a celle du mécanisme hydrostatique de pore
collapse: g = hwzq‘2 + p2 = (. Le multiplicateur plastique dA,, est non nul si le degré de saturation

est inférieur a un degré critique ou si celui-ci passe d’un niveau inférieur a un niveau supérieur au

degré critique. Il prend la forme suivante :

2pa LK

Les auteurs introduisent donc un saut de surface de charge produit par les variations de teneur en eau,

ail
[eq. 1.19] dAiL = Lln[ ko ]

cependant ce saut n’est pas réversible et n’est possible que dans le sens d’une injection d’eau. De plus,
le modele n’explicite pas le chemin de contraintes suivi lors de I’injection et n’implique aucune

évolution de la surface de plasticité par hydratation.
5.4. Modéle Pascahalk (Charlier et al., 2002)

Fondé sur les résultats expérimentaux des deux projets européens Pasachalk (Pasachalkl, 2001 ;
Pasachalk2, 2004) et dans le prolongement de ’analyse proposée par Delage et a/. (1996), un modéle a
été développé par Charlier et al. (2002). 11 s’agit d’'un modéele élastoplastique avec écrouissage élaboré
a partir du modeéle de Barcelone (Alonso et al., 1990) reprenant la succion comme variable de
contrainte indépendante (Figure 30). Afin de prendre en compte les effets de la succion, le modéle est
totalement couplé et considére les ¢volutions des pressions d’huile et d’eau. Comme les modcles
précédents, deux mécanismes plastiques, I’effondrement des pores ou ‘pore collapse’ et la rupture due
au frottement interne, sont matérialisés par deux surfaces. La modélisation reprend les concepts
développés par Alonso et al. (1990), le mécanisme de plastification par écrouissage en succion est pris
en compte via la courbe LC (Loading Collapse) en introduisant la succion et la déformation
volumique de succion. Plusicurs méthodes ont été envisagées pour la droite de rupture : une droite de
Drucker Prager, et une dérivée de la droite de Van Eekelen. La deuxiéme méthode a été utilisée pour
rendre compte d’un écrouissage non associé de la droite de rupture. Quant au mécanisme

d’effondrement des pores, plastification ; il est reproduit par un modéle Cam Clay modifié.
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Figure 30 : Surfaces de charge représentées dans le plan (10 sl s ,S)

Ce modéle permet une approche plus compléte du comportement multiphasique de la craie.
Cependant, le couplage hydromécanique n’est pas entiérement assuré, car la modification mécanique
du degré de saturation par réduction du volume poreux n’affecte pas la valeur de la succion. Une
extension visqueuse, fondée sur les travaux de Shao et al. (1993) a été apportée dans un deuxiéme

temps. Ce modéle sera présenté plus en détail dans le chapitre VIL
5.5. Comparaison des modéles

Le Tableau 5 résume les différentes caractéristiques des modéles rhéologiques présentés pour la craie.
Il ressort que la modélisation compléte du comportement hydromécanique de la craie est complexe et
nécessite de nombreux parametres (au moins une vingtaine). En effet, I'introduction des deux
mécanismes de plasticité requiert un nombre conséquent de paramétres d’écrouissage, surtout lorsque
I’on introduit le fluage. Enfin, les modeéles a ressaut (Piau & Maury, 1994 ; Homand & Shao, 2000)
présentent I’inconvénient de distinguer deux états extrémes, doublant ainsi le nombre de parametres. A
ce titre, le modéle Pasachalk offre I’avantage de décrire la transition entre les états par une variable de

contraintes indépendante, la succion; le nombre de paramétres s’en trouve allégé.

Modéle Elasticité Plasticité Effet des fluides  Viscosité
Shao et al. (1991) Non linéaire Deux mécanismes NON OUI
Traction
Leddra & Jones (1993) Au choix Au choix NON NON
: ; e Un mécanisme ;
Brignoli et al. (1994) Linéaire Noa associé (dilasnes) OUI NON
I E it I
Piau & Maury (1994) linéaire | U itistisie L NON
Ecrouissage lin¢aire Deux états : saut
Krosball (1998) Non linéaire SI8kE siighey NON Ol
Ecrouissage
Homand (2000) Linéaire Pl brises] ez NON
N()n associe DCUX etats : saut
]
Pasachalk 2 (2004) Au choix Deux surfaces associées I OUI

Un état évolutif

Tableau 5 : Récapitulatif des modéles rhéologiques présentés pour la craie
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6. CONCLUSION

La synthése bibliographique réalisée ici a mis en évidence la diversité des propriétés et du
comportement de la craie. Les caractéristiques des craics varient énormément d’un site a I'autre.
Plusieurs méthodologies d’¢tude et de classement permettent de situer un matériau d’étude parmi
I’éventail de comportements proposés pour la craie. Il est en effet nécessaire et recommandé de bien
caractériser la craie d’étude afin d’adapter sa stratégie et ses dispositifs expérimentaux. D’autre part,
I'influence du fluide saturant a été établie depuis des décennies, et les effets de I'eau sur le
comportement de la craic sont importants et ils doivent étre pris en compte pour de nombreux
problémes de stabilité. De méme, I’huile perturbe le comportement de la craie modifiant notamment sa
capacité a étre envahie par I’eau (mouillabilité). L’injection d’eau dans un massif crayeux sec ou
satur¢ de pétrole provoque I’affaiblissement généralisé de la craie et réduit son domaine ¢lastique. De
nombreuses publications concernent le tassement de réservoirs pétroliferes en Mer du Nord suivant le
front d’injection d’eau de mer. L’ importance des tassements engendrés en surface, de I'ordre de douze
metres, a conduit aux développements de nombreuses recherches, notamment dans le cadre des
projets européens Pasachalk [ & 11 auxquels nous avons pris part. Les comportements extrémes, sec ou
saturés, étant bien caractérisés; I’attention s’est portée sur le comportement multiphasique complet et

sur la transition entre ces états.

A partir de cet état de I’art, I’objet de notre ¢tude est d’apporter une réponse globale au comportement
de la craie saturée avec deux fluides, notamment en vérifiant les hypothéses de Delage er al. (1996).
Fondé principalement sur I’étude des craies pétroliféres exposées a I’injection d’eau de mer, notre
travail a été étendu au cas plus courant de la craie des carri¢res dans un systeme air-cau. Par une étude
expérimentale et numérique, ce travail vise a conceptualiser le comportement multiphasique différé de
la craie, en considérant les interactions entre la craie et les fluides saturants au moyen de la maitrise

des potentiels physico-chimiques.

40 Chapitre 1. Etude bibliographique : Les craies



Chapitre II.

CARACTERISATION PHYSIQUE DE LA CRAIE DE LIXHE

« La limite entre le bien et le mal est aussi mobile et
instable qu'un sentier de créte en craie fondante »
Stefan Zeromski

L’étude bibliographique précédente a montré que les craies forment une famille vaste de roches
sédimentaires; dont le comportement mécanique differe selon les propriétés physiques qu’il est donc
nécessaire d’identifier précisément. La craie de Lixhe, extraite d’une carriére pres de Licge (Belgique),
qui a ¢t¢ choisie pour notre étude provient du méme niveau géologique et posséde des propriétés
semblables a la craie de réservoir du champ Ekofisk (Mer du Nord, Norvége). Du fait de la facilité
d’extraction, la craie de Lixhe a été intensément étudiée (Gourri, 1991, Schroeder & Shao, 1996 ;
Mata, 2001 ; Schroeder, 2002 ; Pasachalk I & Il), permettant ainsi des comparaisons et des validations.
Divers moyens ont été mis en ceuvre pour classifier la craie de Lixhe, et nous exposerons ici les
différentes méthodes et résultats de caractérisation de cette craie. Cette étude a aussi eu pour but de
valider les techniques d’obtention des échantillons (carottage, séchage, saturation) et de vérifier
qu’elles ne modifient pas la microstructure de la craie. Afin de mieux appréhender les différents
parametres, trois études ont été menées de concert. Premiérement, 1’étude des vitesses de propagation
des ondes dans le milieu poreux a permis de mettre en évidence la microfissuration et la structure
poreuse de la craie, permettant une sélection multicritére des échantillons. Deuxiemement, la porosité
a ¢t¢ étudiée au moyen du porosimétre a mercure, qui fournit des informations sur la distribution et
I’accessibilité des pores. Enfin, les essais de résistance a la compression simple nous ont permis une
classification et une estimation préalable du comportement mécanique. Une description des différents

¢léments constitutifs de la craie est présentée préalablement.
1. GENERALITES
1.1. Pétrographie et composition minéralogique

La craie de Lixhe est une craie pure et blanche contenant environ 99% de calcite. La craie de Lixhe a
¢été sélectionnée car, comme la craie du réservoir Ekofisk, elle provient Campanien supérieur appelé
"HOD Formation" dans la dénomination pétrolifére norvégienne (Andersen 1995). Elle est originaire
d’une déposition pélagique caractérisée comme trés calme et lente, ce qui a pour conséquence, nous le

verrons plus tard, une distribution de porosité relativement homogéne. Sa porosité moyenne se situe
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entre 40 ct 43 % et son poids volumique atteint jusqu'a 19,7 kN/m’. La teneur en eau mesurée sur les
blocs provenant de la carriére varie selon la saison, et nous avons observé des teneurs en cau de 3 a
10%. De plus, I'observation au microscope ¢lectronique a balayage (M.E.B.) (Figure 1) a montré que
la taille moyenne des grains - souvent désagréges en petits amas scellés - s'étend de 2 a 3 um. La taille
des grains solides et I’hétérogénéité microscopique rendent toute étude de la structure difficile et le
M.E.B. est donc principalement utilisé dans un but pétrographique. Cependant, comme nous le
montrerons plus tard, cette hétérogénéité et cette inorganisation apparente ne conférent pas a la craie
un comportement mécanique macroscopique inhomogéne. 1l en résulte néanmoins une grande
variabilité des parameétres physiques et mécaniques, dont nous avons cherché a minimiser les effets,

notamment au moyen de 1’essai de propagation des ondes acoustigues.

Matrice constituée d’éléments isolés, Coccolithe et un foraminifere
Pores de tailles variables et connectés (x 2 000)
(x 4 000)

Figure 1 : Détails de Ia craie de Lixhe au M.E.B.
1.2. Pycnométrie a hélium sur la craie de Lixhe

Le fonctionnement du pycnomeétre est fondé sur le principe d’Archimede, ie. le déplacement d’un
fluide par immersion d’un corps. L’hélium est choisi pour sa facilité a s’immiscer dans de petits
interstices (de ’ordre de I’Angstrém, soit 0,1 nm). La poudre de craie est séchée en étuve a une
température voisine de 80°C pendant quatre jours. Avant de procéder aux essais, la craie est transférée
de I’étuve vers un dessiccateur pour que la température revienne a la valeur ambiante. Deux fractions
de 10 a 15 grammes ont ¢t¢ prélevées de maniére arbitraire, et sur chacune d’entre elles, nous avons
effectué trois mesures consécutives de masse volumique. Nous avons donc obtenu deux fois trois

valeurs de masse volumique, figurant dans le Tableau 1 :
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Nom Valeur mesurée (Mg/m?)

I-1 2,69(0)
I-2 2,70(4)
I-3 2,70(1)
11-1 2,68(9)
11-2 2,69(1)
11-3 2,69(0)
Moyenne 2,69(5)
Ecart-type 0,007

Tableau 1 : Récapitulatif des valeurs de masse volumique mesurées

La poudre était bien séche, car aucune dérive sur les valeurs affichées n’a été observée ; en effet toute
trace d’humidité détectée par le pycnométre se traduit par une instabilit¢ de la valeur lue. Les
¢talonnages du pycnometre avant et apres les essais n’ont rien mis en évidence. La valeur moyenne de
la densité pour la craie de Lixhe est donc de 2,69 Mg/m3 (la troisiéme décimale est donnée a titre
indicatif), ce qui est cohérent pour ce genre de matériau, la densité des craies blanches varie entre 2,65
et 2,72 Mg/m® (Bonvallet, 1979 ; Lord ef al., 2002); lors du projet Pasachalk la valeur retenue était
2,68 (Schroeder ef al.,, 2002). Pour I’ensemble de nos calculs, nous utiliserons la valeur moyenne

déterminée, soit 26,9 kN/m”’.
1.3. La porosité

1.3.1. Définitions

La définition de porosit¢ revét plusieurs acceptions. Tout d’abord, la porosité dépend des moyens
d’étude mis en ceuvre. Dans le cas des essais porosimétriques par injection de mercure, détaillés par la
suite (¢f. §11.4), nous considérons la porosité dite occluse (a I'opposé, nous parlerons de porosité
accessible) comme la porosité qui ne peut étre atteinte du fait de rayons d’accés trop étroits ou pores
clos non connectés. Il s’agira principalement des pores intragranulaires (intercristalling) ou

d’inclusions résiduelles. De maniere mathématique, la porosité se définit comme suit :

[eq IL1] - Volume -des -vides e

Volume -total 1 +e

¢ est I'indice des vides, le rapport entre le volume des vides et le volume solide.

La détermination de la porosité est rendue difficile par les problémes de détermination du volume des
vides. La méthode générale consiste a introduire un fluide dans les pores, fluide dont on connait les
variations de volume ; cependant I’efficacité de cette méthode tient a Paccessibilité de tous les pores
par le fluide. C’est pourquoi, il est possible de recouvrer une porosité plus importante en introduisant

de I’eau qu’en introduisant de I’huile.

1.3.2.  Détermination de la porosité

La méthode la plus simple afin de déterminer la porosité totale d’un matériau est de confectionner un

¢chantillon parfaitement cylindrique dans le but d’obtenir la mesure du volume total. Cependant, le
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volume total de I’éprouvette peut étre déterminé de fagon moins archaique par immersion dans le
mercure, par pesée apres paraffinage (citée par Schroeder, 2002). La validité tient en la précision du
volume total du cylindre obtenu (voir § I1.4), et en la précision de la masse volumique du solide ps (et

donc le poids volumique sec du solide ys) selon la relation suivante :

m,
[eq 11.2] el :1,/% —i-2o
Vr VT ¥s

La précision du diameétre et de la hauteur d’une éprouvette, en prenant la moyenne sur trois valeurs
afin d’éviter les défauts de parallélisme, est de 'ordre de 5 um. La masse volumique de la matrice
solide vaut en moyenne 2.69 g.em™ avec un écart-type de 0,01. La précision des balances pour la
détermination de la masse séche est de Smg. Il découle done de 1’équation [eq 11.2] par combinaison de
la variance des trois variables alé¢atoires (diamétre, hauteur, masse volumique des grains solides) une
précision arrondie de la méthode par pesée de 0,05%.

I3

La précision de cette méthode est en grande partie liée a celles des balances, mais est largement
suffisante compte tenu des objectifs et de 'utilisation finale (Mata 2001). L’analyse des images issues
du M.E.B. permet également une détermination de la porosité par reconstitution stochastiques (2D ou
3D) du milieu poreux (Talukdar ef af., 2001 et 2002 ; Bekri er al., 2000). En outre, il est possible
d’obtenir de cette analyse des informations sur la perméabilité et la rétention du matériau; cependant,
cette méthode est tres cofliteuse en temps car de nombreuses photographies sont nécessaires pour un
travail rigoureux. Rogen er al. (2001) ont montré par la comparaison entre la porosité¢ déduite par
I’imagerie et celle déterminée par I’hélium que la variabilité de la porosité correspondait a la présence

de gros grains allongés. Enfin, nous pouvons aussi citer la tomographie au rayon X (Mata, 2001 ).

La méthode de pesée a ét¢ appliquée pour déterminer la porosité de plus de 100 échantillons de type
triaxiaux (H =76 mm, D = 36 mm) carottés a [’cau. Nous avons observé sur les échantillons issus d’un
méme bloc une distribution non négligeable de la porosité. La Figure 2 présente la dispersion de la
porosité sur un bloc, la fréquence (sous forme fractionnelle, nombre d’échantillons sur le nombre total)

est exprimée en fonction de la porosité.
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Figure 2 : Variabilité de la porosité d’échantillons provenant du bloc L

La distribution de la porosité peut étre représentée par une loi de probabilité du type Laplace —Gauss

(loi normale) centrée réduite :

[eq I1.3] f(n,ﬁ,a)zme

Ou n est la porosité, N est ’espérance mathématique de la loi, la porosité moyenne du bloc (=43,20%)

et o est la variance de la variable aléatoire porosité (=0,2034)

Cette distribution aléatoire de la porosité se retrouve sur les autres blocs et entre les blocs eux-mémes,
la loi normale pourra donc étre utilisée pour la modélisation du champ pétrolifére et la mise a 1’échelle
des données extraites en laboratoire. Nous nous sommes efforcé d’utiliser des échantillons de porosité
moyenne (42 - 43%, e = 0,72 - 0,75), les autres ayant permis (pour certains) d’établir une relation avec

les paramétres mécaniques.
1.4. La perméabilité

Une étude de la perméabilité est nécessaire pour analyser les flux de fluides. Elle requiert cependant
une attention particuliére compte tenu de la nature multiphasique des phénomenes. Une série d’essais
avec ’eau et I'huile a ¢été conduite dans le cadre du projet européen Pasachalk I sur la craic de Lixhe.
Un dispositif expérimental a été spécialement développé pour la mesure a charge hydraulique
constante et a diverses valeurs de confinement de trois types de perméabilités : perméabilité a I’huile
d’un échantillon saturé d’huile, perméabilité a I’eau d’un échantillon saturé d’cau, perméabilité a I'eau
d’un échantillon saturé d’huile. Il a ét¢ montré (Pasachalk I, 2001) que la perméabilité a ’eau (2-5 10°
¥ m.s™) était légérement supéricure a celle a Phuile (6-10 10” m.s"). L’influence de la charge
hydraulique sur les perméabilités a aussi ¢été appréciée, ainsi que l'influence de la porosité
correspondant a celle observée sur la craie de réservoir (Schroeder, 2002) comme illustré sur la Figure

3.
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Figure 3 : Mesures de perméabilité sur la craie de Lixhe (Pasachalk I, 2001)
2. REALISATION DES ECHANTILLONS

La qualité des essais dépend de la qualit¢ des ¢chantillons ct le soin apporté a leur réalisation. En effet,
considérant la ductilité¢ et le comportement friable de la craic; les détails de la réalisation des
échantillons doivent étre présentés pour nuancer les résultats et expliciter les influences des conditions
du processus d’échantillonnage sur les propriétés mécaniques de la craie. Deux méthodes ont été
employées pour fabriquer les ¢chantillons : le tour mécanique pour la réalisation d’échantillons aux
dimensions particulicres (petits échantillons, diamétres inhabituels) et d’échantillons pour les essais
oedométriques (conditions latérales restrictives) ; le carottage a I’eau pour la réalisation d’échantillons

en grand nombre (de type triaxial).
2.1. L’utilisation d’un tour mécanique

Nous usinons les blocs de craie en plusieurs passages pour égaliser les deux faces horizontalement et
la surface latérale, particulirement pour une bonne mesure de K,' a I'oedométre. La fabrication de
spécimens réclame de la patience et beaucoup de précautions (bonne fixation des blocs, adaptation de
la vitesse de rotation ...) pour ne pas casser les échantillons ou remanier la craie. Les blocs de craie
sont préalablement sciés grossiérement aux dimensions désirées, et limés pour assurer une bonne prise
des mors de serrage. L usinage est réalisé a sec, ce qui peut engendrer la rupture de 1’échantillon et la
présence de impuretés, telles des points durs ou des silex, s’avére préjudiciable. C’est pourquoi, la
méthode a été retenue pour la réalisation des échantillons oedométriques cylindriques de craie de 50
(voire 38) millimétres environ de diamétre et avec une hauteur telle que le rapport H/D soit égal a 2,5.
Par ailleurs, le tour permet la création de tout type de cylindre, ce qui n’est pas permis par le carottage

a l’eau.

'K, : coefficient des terres au repos, est le rapport entre la contrainte latérale et la contrainte verticale.
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Figure 4 : Photographie du tour mécanique

2.2. Le carottage a l’eau

Apres obtention de tubes par forage avec circulation d’eau pour éliminer la poussicre et attendrir le
matériau, les échantillons sont dégrossis par sciage a une hauteur supéricure a celle désirée. La hauteur
finale est enfin obtenue par passage successif (20um maximum) d’une ponceuse. Alors qu'une demi-
journée serait nécessaire a la production au tour de 3 échantillons pour une personne exercée, une
journée compléte permet la réalisation d’une cinquantaine de spécimens avec le carottier. En plus
d’étre efficiente, la méthode est plus répétable et fournit des échantillons aux mémes dimensions (par
lot de 4). Cependant, I’inconvénient principal est li¢ a I'utilisation d’eau et a ses effets sur le matériau.
Par rapport aux échantillons de roches pétroliféres ou des modifications de mouillabilité sont a
craindre (Ringheim, 1992), les échantillons de carriéres a ciel ouvert semblent moins affectés par les

effets de I’eau.
2.3. La saturation des échantillons

La saturation en eau ou en huile est une étape préliminaire extrémement importante dans la préparation
des échantillons, car le comportement mécanique en est trés dépendant. Les spécimens sont, d'abord,
séchés a 105°C” pour éliminer toute I'cau résiduelle, puis saturés sous vide par le fluide choisi. Les
masses de 1’échantillon avant, aprés séchage, et aprés la saturation sont mesurées pour calculer la
porosité moyenne ainsi que la densité moyenne des solides. Pour les roches (NF P 94-410-3)’, la
température requise pour le séchage est de 60°C ; cependant, les analyses opérées au porosimetre a
mercure (voir paragraphe 11.4) n’exhibent pas d’influence de la température sur la distribution des
pores et sur la porosité déduite si la durée est allongée. Notons que l’étuvage ne permet pas

I’¢limination intégrale de I’eau présente dans la craie (¢f § 1.2.3.3))

* Norme A.F.N.O.R. NF P 94-050 Détermination de la teneur en eau pondérale des matériaux, méthode
par étuvage

’ Norme AFNOR NF P 94-410-3 Essais pour déterminer les propriétés physiques des roches Parties 3
détermination de la porosité.
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La saturation des échantillons s’effectue dans un dessiccateur hermétiquement fermé relié a une
pompe pneumatique appliquant une dépression de -94 kPa (soit environ 6 kPa de pression). Les étapes
de la saturation suivent les recommandations des normes relatives aux essais en mécanique des roches:
premic¢rement, une désaération du dessiccateur contenant I’échantillon, puis I'immersion d’un tiers de
celui-ci et enfin I'immersion complete pendant 24 heures sous vide. Dans nos expériences, le Soltrol
170" est utilisé pour simuler l'action de I'huile. Le Soltrol® est en effet non miscible & I'eau et sa
solubilité dans l'eau est trés faible. De plus, son utilisation est appréciable compte tenu de sa non-
toxicité, de sa non aromaticité'. Comme il a été artificicllement produit par raffinage, ses

caractéristiques sont bien controlées et des valeurs moyennes peuvent étre récapitulées dans le Tableau

i

h
(Mé’ 3y M PS) na (Pa*s)
0,780 2.028%10° 1.83710°5

Tableau 2 : Caractéristiques du Soltrol® 170

2.4. La contraction libre

deplacement (um)

T e
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Figure 5 : Schéma (a) et résultats (b) de I’essai de gonflement axial de la craie de Lixhe soumis a I’eau

Afin d’¢tudier les variations volumiques engendrées lors de la saturation, un ¢chantillon de type
triaxial (h=76 mm, ®=36 mm) a été placé dans un cristallisoir sur des plots plastiques inertes a I’eau.
Les déplacements verticaux (positifs vers le bas) ont été mesurés avec préeision a 'aide d’un capteur
(+/- lum) ; le palpeur ne pouvant étre immergé, un plot a été intercalé (voir Figure 5a). Le cristallisoir
est ensuite empli d’cau (respectivement d’huile), et les déplacements sont suivis pendant les 15 jours
d’immersion. Cette durée est nécessaire pour considérer la saturation compléte atteinte par imbibition
libre (cf. chapitre I1I). Deux essais ont été effectués pour chaque fluide et seuls les essais a I’cau ont

abouti a des résultats significatifs (voir Figure 5b). Il est intéressant de souligner que la contraction

* Aromaticité : propriété d’un composé organique présentant des cycles benzéniques.
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longitudinale de la craie suit le processus de saturation et que les déplacements évoluent dans le temps
concurremment avec le degré de saturation. C’est bien I’eau, en envahissant progressivement les
pores, qui attire les grains entre cux par capillarité en provoquant la contraction macroscopique de
I’échantillon. Cependant, il est possible que le processus soit similaire pour I’huile pour une craie
sensible a I’huile (voir chapitre III). Cette petite expérience permet de mettre en évidence I’existence

des phénomenes d’interaction entre I’cau et la craie.
2.5. Accessibilité de la porosité de la craie de Lixhe

Le réseau poreux s’est révélé globalement bien accessible aux fluides (huile, eau, mercure). En effet,
nous avons réalisé une série de comparaison entre les volumes d’cau, d’huile, ou de mercure injectés
sous pression (par dépressurisation -94 kPa ou par porosimétrie au mercure) et le volume des vides
total théorique déduit de la méthode des pesées. La méthode de saturation sous vide permet de
recouvrer 99,5% en moyenne des vides avec le Soltrol, 100 % dans le cas de I'cau (il est a noter que la
méthode peut fournir des valeurs supérieures a 100% du fait de sa précision et de 1'eau résiduelle). De
plus, le volume total de mercure injecté sous pression (200 MPa) concorde avec le volume des vides
théoriques déduits considérant la perte de matériau, la précision des balances. Donc, la porosité
déduite des essais porosimétriques peut étre 1égérement supéricure a celle déduite de la méthode par
pesée et étuvage (100-105%) car on peut atteindre les infrapores. Le volume cumulé des ces infrapores
est négligeable au regard de I’accessibilité du réseau poreux aux fluides ; et nous considérons que
I’eau et I'huile peuvent accéder a 1’ensemble du réseau poreux. Ce qui distingue donc les fluides, ¢’est
le travail total nécessaire pour accéder a 'intégralité (respectivement un niveau partiel) du volume des

pores et non [’accessibilité totale.
3. VITESSE DE PROPAGATION DES ONDES LONGITUDINALES

La caractérisation des matériaux poreux par des méthodes ultrasoniques est couramment utilisée.
L’étude de la propagation des ondes de compression (longitudinales) et de cisaillement (transversales)
dans un matériau a 1’état sec et saturé permet d’évaluer les propriétés physiques du matériau telles que
sa porosité, son ¢état de fissuration et ses propriétés élastiques (module de Young, coefficient de
Poisson). L’analyse des signaux ultrasoniques en terme d’atténuation a ¢été surtout exploitée en
physique des roches pétrolicres. Ce paramétre est particuliérement intéressant pour [’analyse de

I’anisotropie d un matériau, soit structurale, soit liée a une microfissuration.
3.1. La propagation des ondes dans un milieu élastique

La physique des roches classique s’intéresse a la propagation des ondes de volume P et S,
caractérisées par leurs vitesses (premiere et seconde, d’aprés ["ordre de leur réception) et leur

atténuation (Homand & Duffaut, 2000 ; Bourbié ef al., 1986 ).
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a.  Pour un mifien élastigne isofrope

Pour une onde P, le mouvement vibratoire a lieu suivant la direction de propagation et affecte le
volume de la roche. Vp est donc la vitesse d’une onde de compression (ou onde longitudinale) et Vs la
vitesse d’une onde de cisaillement (ou onde transversale) dont le mouvement vibratoire a lieu dans un
plan normal a la direction de propagation. Les ondes S sont plus lentes que les ondes P et ne se
propagent pas dans les fluides. La propagation des ondes longitudinales et transversales est une
conséquence de I’élasticité du milieu poreux, et les vitesses en compression et en cisaillement

s’expriment en fonction des coefficients ¢lastiques E et v et on a dans le cadre d’un milieu élastique

%‘(\%pj VA (1+v)1-2v)

[eq I1.4] pe— B g B,
L /Y (1-v)
(4,

b. Ponr un milien élastique anisotrope

linéaire :

Pour un milieu anisotrope transverse, on considére le parametre n, qui est le rapport des modules axial

E
et transversal ( n = —- ) afin d’obtenir la matrice de rigidité D.

& |

£(l—l«',z) cvi(l+v,) evi(1+v,) 0 0 0
n
evi(l+v,) c(l—nvf) (:(vl +nvf) 0 g D
(eq I1.5] D-|€Ys (1+v,) c(v, +nv32) cll-n V;) é} 0 0
0 0 0 - 0 0
(1+v3)
0 0 0 0 26 0
| 0 0 0 0 0 26|
nk,
avec ¢ =

(1+V3)(1-*V3 —2nv31)

Considérons un front d’onde de normale unitaire v et de vitesse normale V, alors les solutions de

I’équation D du = pdii sont (Bourbié er al., 1986) :

axiale v=v, V = |—L
[eq 11.6] Ondes P :
transversale v.v, =0 V = |—==

Il vient donc pour la propagation axiale ([eq IL.7][eq II.8]) et pour la propagation transversale ([eq

11.8]):
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[eq 11.7] ¥ = —-(l _Vl:) & = prz (1 +v, é]__:i)_zvf)
1

sz :_C_‘.(l “nv3z)ct E, ZPV,,2 (1+V3X1ﬁl/3 ﬁzvjz)

[eq 11.8] g
{~nwy

e Ponr un milien saturé
Plusicurs ¢tudes rapportées par Eissa et Kazi (1988) établissent une relation entre les modules

d’Young statique et dynamique pour les roches. Le coefficient entre les deux modules (£, / E. )

varie selon la nature du matériau de 0,8 a 1. L’état de saturation du matériau influe donc sur
I’évolution de ses proprictés ultrasoniques. Ce point a fait ’objet de nombreux travaux dont une
grande partie concerne les calculs prédictifs de vitesses ultrasoniques sur un matériau multiphasique et
traite généralement d’un état totalement saturé par rapport a un ¢tat sec. La propagation purement
élastique dans un matériau biphasique solide/liquide a été décrite par Biot qui a introduit les notions de
couplage inertiel fluide/solide et de déplacements relatifs de ces deux phases. Les relations entre
saturation partielle et propriétés ultrasoniques sont plus complexes ; leur analyse nécessite des suivis
expérimentaux trés rigoureux et fait intervenir, d’'un point de vue théorique, des mécanismes
d’écoulements locaux a I’échelle du pore et des notions de distribution de fluides dans les réseaux

poreux.

Bourbié ef al. (1986) ont montré que pour les roches sédimentaires, 1’atténuation des ondes dépend
principalement du fluide saturant et de la pression ; il conseille la méthode de la basse fréquence de
résonance. D’autre part, la masse volumique totale augmente avec le degré de saturation, ce qui
provoque une augmentation des vitesses soniques (Gassman cité par Schroeder, 2002). Ce phénomene
observé aussi sur nos essais (une augmentation de 150 — 200 m.s” de la vitesse de propagation) peut
aussi s’interpréter au regard de la contraction observée de la craie lorsqu’elle est envahie par I’eau. Le
rapprochement des grains et leur mise en contact par action capillaire de I’ecau permettent une
meilleure transmission de 1’onde acoustique. 1 est a noter que Bonvallet (1979) trouve une diminution

de la vitesse due a la saturation cn eau pour un certain nombre de craies du Nord de la France.

3.2. Mode opératoire

L’échantillon est placé entre I’émetteur et le récepteur, une légére pression ainsi que de la vaseline
sont nécessaire a assurer un bon contact et une bonne transmission de I’onde (Figure 6). Les signaux
sont récupérés au moyen d’un oscilloscope et traités sur ordinateur. Le temps de propagation est le
parameétre calculé par différence entre le déclenchement du signal carré et ’amorce de la réponse. Les

essais ont été effectués au sein de la division MSRGI du Laboratoire Central des Ponts et Chaussées
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selon les normes” en vigueur. De méme, in situ, un dispositif muni de deux sondes a été employ¢ afin
de sélectionner les blocs de craie a prélever en carriére. La distance entre les deux points d’application

(émission, réception) est mesurée a I"aide d’un pied a coulisse.
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Figure 6 : Schéma de principe du dispositif expérimental (LCPC-MSRGI)

3.3. Résultats expérimentaux
3.3.1.  Vitesses de propagation — mise en évidence de 'anisotropie

a. Sur les bloes de craie préfevés

La mesure de la vitesse de propagation des ondes acoustiques a permis de définir ’orientation des
blocs lorsque ceux-ci étaient recueillis @ méme le sol (blocs prélevés). La comparaison avec les blocs
dits bruts, car extraits manuellement du front de taille, montre que la différence entre la vitesse dans le
sens horizontal et la vitesse dans le sens vertical reste du méme ordre (Tableau 3). Cette légére
anisotropie est due au mode de dépot de la craie, soit une densification par gravité¢ dans le sens
vertical. La teneur en eau moyenne des blocs de craie se situe aux environs de 3% (jusqu’a 10%), elle

varie notamment selon la saison et influe sur la valeur de vitesse mesurée.

Nous avons préféré ne retenir qu'uniquement les blocs découpés a méme le front de taille, car nous
avons jugé que les blocs recueillis sur le sol présentaient des anomalies signalées par des vitesses de

propagation du son plus faibles.

 Voir Norme A.F.N.O.R. NF P 94-411 Détermination de la vitesse de propagation des ondes
ultrasonores — Méthode par transparence.
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N° repére  Longueur (mm) Temps VL (us) VLenm.s-1 Sens Observations

1 256 il Sl || Mesures faites sur site
G2 250 102 2450.98 —
| 237 104 2278.84 - Bl et
] 354 143 2475.52 |
] 216 87 2482.75 | o} T
] 374 154 2428.57 cea
K 109 45 2422.22 || L
K 267 104 2567.30 1
1, 342 147 2326.53 [ Bloc brut
D1 132 57, 2315.79 s
D2 130 54 2407.41 | Bloc prélevé
D3 129 50 2580.00 [
D4 410 182 2252.75 =5
El 100 45 299027 ---
E2 110 52 2115.38 - Bleit: padlegt
E3 259 101 2564.36 I
E4 269 115 2339.13 i
F1 122 56 2178.57 —-n
E2 111 48 2312.50 | Blac prélese
E3 284 125 2272.00 |
F4 202 94 2148.94 -—-

Tableau 3 : Récapitulatif des mesures effectuées sur les blocs

b, Sur les échantillons

Afin d’effectuer un tri sur la porosité et sur les valeurs de vitesse du son ; les essais présentés ci-
dessous (Figure 7) ont été réalisés sur plus de 100 éprouvettes de craie de 36 mm de diamétre et de 76
mm de hauteur, carottées dans les blocs découpés. Pour chaque échantillon, trois mesures du temps de

parcours de [’onde sont effectuées et la moyenne est reportée pour le calcul de la vitesse.
46.00% 1
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43.00%

42.00% +
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40.00% —
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Figure 7 : Vitesses de propagation longitudinale selon les sens de carottage
Schroeder (2002) a obtenu pour des craies campaniennes séches des valeurs de Fp comprises entre

2260 et 2440 m.s” (respectivement 2530 m.s” pour des craies saturées en eau), tandis que Gourri

(1991) pour la craic de Lixhe observe une moyenne de 2170 m.s™” (respectivement 2343 m.s™' pour la
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craie saturée en cau). Cependant, il faut noter, au vu des résultats présentés Tableau 4, la grande
variabilité des mesures a laquelle nous devons rajouter la précision de la mesure, classiquement de
I’ordre de 50 m.s™'. Les valeurs obtenues sont donc cohérentes avec celles de la littérature, 1égérement
inférieures a celle présentées par Schroeder (2002). Par ailleurs, plusicurs éprouvettes ont été carottées
dans le sens horizontal, parallélement au plan de sédimentation, ce qui a mis en ¢évidence une

anisotropie du matériau. Cette anisotropie n’est cependant pas visible au microscope électronique.

Vitesse de propagation (m.s) Porosité

moyenne Ecart-type Moyenne Ecart-type Nombre
Vertical 2228 51 43,20% 0,7% 61
Horizontal 2082 86 43,00% (0,48%0 16

Tableau 4 : Récapitulatif des vitesses et porosités mesurées

Les mesures effectuées sur les échantillons en laboratoire coincident avec celles effectuées sur site, sur
les blocs de craie. Malgré la présence d’eau (entre 4 et 10% de teneur en eau) et le facteur d’échelle
qui engendre des vitesses supéricures (environ 200 m.s"), les mesures sur les blocs montrent une

anisotropie qu’il est légitime d’associer au mode de dépot.

3.3.2.  Corrélation porosité vitesse — sé¢lection des échantillons

La mesure de la vitesse de propagation des ondes acoustiques permet de quantifier la qualité de
I"agencement des différents constituants du matériau, vig 'indice de continuité. L’indice de continuité

est défini comme suit:

Vip mesun
[eq 11.9] §oo PO et W Z ¢; xY,
i

c
p théongue

La vitesse théorique est déduite de la composition du matériau, et de la vitesse de chaque cristal. Dans
le cas de la craie de Lixhe, presque exclusivement composée de calcite (99%), la vitesse théorique
correspond a la vitesse de propagation dans un grain de calcite égale 4 6500 m.s™' selon Gourri (1991),
6650 m.s™' selon Guéguen et Palciauskas (1994), 6 320 m.s”' selon Homand et al (2000) et 6660 m.s™
selon Schroeder (2002). En pratique, la vitesse de propagation ne résulte pas uniquement de la
constitution de la matrice solide, et la microfissuration influence la valeur de I'indice de continuité

(Figure 8) selon la relation (Homand & Duffaut, 2000):

[eq 11.10] lep =1-An, —Bn; avec Ny =np-n;

Les coefficients A et B varient selon la nature de la craie. Globalement nous observons une porosité de
fissures (ny) trés faible et I'ensemble des échantillons présente un indice de continuité proche de celui
¢tabli pour la droite de Fourmaintraux (1970) calculée avec ny = 0 (Figure 9). Les échantillons qui
s’¢cartent trop de cet axc ont ¢été éliminés car ils présentaient une fissuration excessive de nature a
fausser les essais mécaniques. Par ailleurs, la porosité et la vitesse sont corrélées, c'est-a-dire que les

échantillons d’un méme bloc présentent une microfissuration relativement identique. Cependant, nous
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avons retiré les échantillons présentant un degré de fissuration et donc une vitesse non conforme, afin

de déterminer la droite de corrélation :
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Figure 8 : Diagramme de Fourmaintraux

Figure 9 : Indice théorique de continuité en fonction de
(1970)

la porosité
L’utilisation des essais de propagation des ondes acoustiques a donc mis en évidence ’absence quasi
globale de microfissuration pour la craie de Lixhe et permis d’écarter des échantillons non significatifs

pour ne retenir que des spécimens de méme porosité et de méme fissuration, afin de déterminer les
caractéristiques mécanismes du matériau.

4. ETUDE AU POROSIMETRE A MERCURE

Le porosimétre a mercure permet d’une part ['investigation du milieu poreux en fournissant la

distribution des rayons d’acces des pores ; et d’autre part il donne également des informations sur la
relation fluides-solide.

4.1. Mode opératoire

4.1.1.  Principe de la mesure

Le principe du porosimétre a mercure repose sur la loi de Laplace-Jurin adapté a un cylindre comme

suit: pour faire pénétrer le mercure dans un tube capillaire de rayon R, il est nécessaire d'appliquer une
pression P. donnée par :

_2J7. cos(@) _ 7500
R R

[eq 11.12] /i

C

O, @ est I’angle de raccordement du ménisque mercure-vapeur de mercure au capillaire, la tension
superficielle du mercure égale 4 482,2 N.m™ a 25°C.
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Pratiquement constant pour les minéraux carbonatés, 6~141° (Bousquié, 1979), I’angle de contact est
usuellement adopté entre 139° et 147° pour des matériaux argileux (Romero, 1999), 146° pour la
calcite (Anderson cité par Léon y Léon, 1999). On fait I'nypothése que cette loi est encore applicable
lorsqu'il s’agit de faire pénétrer le mercure dans les pores d'un échantillon. On peut d'ores et déja
remarquer qu'un vide est caractérisé par son rayon d'acces et non par son rayon réel. En effet, le milicu
poreux se remplira complétement si l'on exerce une pression capillaire avec R, bien que le volume le
plus important ait un rayon réel » supéricur a R. L'essai consiste a faire pénétrer du mercure dans un
échantillon de poids et volume connus, préalablement désaéré, en exergant des pressions croissantes.
Pour chaque palier de pression, on mesure le volume de mercure qui a pénétré. L'échantillon étant
préalablement dégazé, les seules forces qui s’opposent a la pénétration du mercure sont les forces
capillaires. A condition que la montée en pression se fasse par paliers suffisamment longs pour passer
par une suite d'états d'équilibre (paliers de 2 minutes dans cette étude), on obtient la courbe de pression
capillaire du matériau considéré en termes de volume de mercure injecté en fonction de la pression
d'injection. Il s'agit en fait d'une courbe de drainage, le fluide mouillant ¢tant ici la la vapeur de

mercure et le fluide non mouillant le mercure liquide.

Lorsque la pression maximale de l'appareil est atteinte, on peut abaisser la pression par paliers au
cours desquels une partie du mercure injecté peut ressortir. En réalisant des paliers suffisamment longs
pour atteindre des états d'équilibre, on obtient unc courbe de retrait du mercure. En faisant
I'approximation que le milicu poreux est équivalent a un faisceau de capillaires, il y a équivalence
entre rayon d'acces des pores et pression capillaire d'apres la loi de Laplace. Ceci permet de tracer les
courbes d'injection et de retrait du mercure cn reportant le volume de mercure injecté en fonction du

rayon d'accés R.

4.1.2.  Modes de désaérations
Dans le but de valider nos procédures expérimentales, nous avons utilisé deux méthodes de séchage
des ¢chantillons, le séchage a I’é¢tuve et la lyophilisation, afin de remarquer une quelconque

modification de la microstructure induite par I’étuvage de la craie.

a.  Séchage a l'étuve

Les échantillons de quelques grammes sont placés a I’étuve pendant 48 heures. Nous utilisons des
petits échantillons compte tenu du volume poreux total induit et du volume poreux permis par le
systéme. Deux températures de séchage ont été utilisées, respectivement 35°C et 105°C. La seconde
correspond a la température de séchage recommandée par la norme sur les sols (AFNOR NP P 94-

050), la premiére a été choisie de fagon arbitraire.
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b, I yophilisation
La technique de lyophilisation a été utilisée en premier pour les géomatcriaux dans le cas des argiles
(Delage et al., 1995) afin d’éviter des modifications microstructurales lors du séchage. La glace
microcristalline est obtenue par immersion des échantillons dans de I’azote liquide préalablement mis
sous vide pour abaisser sa température (environ -200°C). La solidification est quasi-instantanée ce qui
ne dilate pas les pores. La sublimation de la glace microcristalline se déroule dans un lyophilisateur
(Figure 10) ou la température est constante (-40°C) et ou le vide est appliqué (1,5 107 bars). Un papier
absorbant est inséré avec |’échantillon; les échantillons sont retirés aprés 24 heures sous vide. Les
masses, avant et aprés séchage, mettent en évidence la qualité du séchage par rapport a la porosité
calculée théoriquement grace a la masse volumique. Compte tenu de I'effet de I’accessibilité de la
porosité et de la précision du calcul, nous observons une diftérence négligeable de I’ordre de 0,13% en

moyenne.

-

A~
(%

Figure 10 : Dispositif de la lyophilisation

4.1.3.  Dispositif expérimental
Les mesures sont effectuées a l'aide d'un porosimetre FISONS 2000 WS qui autorise une gamme de
pression de 0,1 a 200 MPa en fonctionnement automatique (Figure 11). Ceci permet de déterminer
théoriquement le volume partiel des pores dont le rayon d'accés est compris entre 7,5 et 0,0035 um. Le

dispositif expérimental utilisé¢ comporte deux caractéristiques importantes :

e une temporisation automatique qui permet de moduler la longueur des paliers de montée
en pression en fonction de la quantité de mercure qui rentre. Ceci permet d'étre sir que
l'on passe bien par une suite d'états d'équilibre et que l'on s'affranchit ainsi de I'influence
de la perméabilité qui provoque un retard pour I'équilibrage de la pression capillaire

(Bousquié, 1979).

e Un thermostat a 25°C qui assure une bonne reproductibilité des courbes vis-a-vis du fort

coefficient de dilatation thermique du mercure
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L’échantillon est placé¢ dans un dilatometre, ampoule munie d’un tube de mesure, dont le remplissage
de mercure est effectué sous vide. Un dispositif de visée optique permet de mesurer la chute éventuelle
de mercure lors de la rupture du vide et de 'application d’une pression de | bar. Néanmoins, cet
appareillage s’est avéré inutile dans le cas de la craie et aucun pore de rayon d’acceés supérieur a 7,5
um n’est reporté. Au cours de I’essai, la variation de volume se traduit par une variation de hauteur
dans le tube, ce qui modifie la constante diélectrique. Apres des essais préliminaires, nous avons pu
noter que la distribution des pores est trés homogéne et ne nécessite pas de trés hautes pressions ; nous
avons volontairement limité les cycles d’injection a une pression maximale de 50 MPa (soit un rayon

de 14 nm).

Figure 11 : Dispositif expérimental
4.1.4.  Mesures et exploitation des résultats

Le dépouillement des mesures se fait par report sur un diagramme avec en abscisses le logarithme des
pressions capillaires Pc (respectivement le rayon d’accés des pores). La dilatation propre du
dilatomeétre en verre est retranchée des variations de volume afin de ne prendre en compte que le
mercure envahissant les pores. Pour cela, nous avons procédé a un étalonnage régulier (tous les deux
essais) des dilatometres uniquement remplis de mercure. Les pressions capillaires sont croissantes
depuis l'origine alors que les rayons sont dans le sens décroissant. En ordonnées, on reporte la porosité
envahie pour une pression capillaire donnée, ou lorsque la porosité totale est connue la porosité
normée définie comme le rapport dela porosité envahie sur la porosité totale. Pour chaque essai, deux

expérimentations sont réalisées de fagon a en vérifier la répétabilité.
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Figure 12 : Comparaison de deux essais réalisés sur le méme type d’échantilion
La Figure 12 illustre claircment la répétabilité des essais, deux essais réalisés sur le méme type
g p yp
d’échantillon produisent des résultats similaires. Pour les roches carbonatées provenant de la
p p
sédimentation, les courbes se présentent généralement sous la forme de paliers de faible pente, séparés
par des décrochements brusques (Bousquié, 1979). On en déduit que les dimensions des pores ne sont
pas réparties de fagon aléatoire mais qu'il existe une ou plusicurs "familles" importantes caractérisées

par les coordonnées du point d'inflexion du décrochement subvertical (Figure 12).

4.1.5.  Des cycles d'injection et de retrait
Si aprés la premiere injection de mercure, on effectue des cycles complets injection-retrait, ces cycles
sont parfaitement fermés et superposés, ce qui atteste de la reproductibilité de l'expérience. La
différence entre injection et retrait est due au fait que les constantes mises en jeu changent entre les
deux étapes. Lors de l'injection le mercure doit franchir une barricre de potentiel pour "mouiller” la
calcite, ce qui n'est pas le cas lors du retrait. Un pore sphérique peut n'étre reli¢ au milieu extérieur que
par des ¢tranglements de rayon inférieur au sien (Delage & Lebfevre, 1984). Au cours de la
décompression, le mercure aura tendance a se rompre dans les rétrécissements trop marqués,
abandonnant au sein du milieu poreux des volumes de mercure sous pression limités par les parois
solides et des ménisques qui ont des rayons correspondant & la pression d'emprisonnement. Ce volume
s’appelle "volume piégé". La porosité correspondante "porosité piégée" (Np). La mesure précise de
cette porosité piégée se fait par pesée de I'échantillon qui, apres les cycles injection- retrait, est laissé
24 heures a l'air libre. La différence de poids avec le poids sec initial permet de connaitre le volume de
mercure piégé. En effet, aprés 24 h qui permettent d'atteindre 'état d'équilibre, on peut considérer que
le mercure piégé est soumis a une pression capillaire nulle (la pression atmosphérique s'exergant en
tout point), a la hauteur de I'échantillon prés. Le volume piégé varie entre 0 a 10 % du volume total des
vides pour la craie de Lixhe, des gouttes de mercure ayant perlées a la surface de la craie. Ces valeurs
faibles montrent bicn 1’accessibilité du réseau poreux. De plus, nous pouvons observer (Figure 13) que

la porosité piegée correspond a des rayon d’accés relativement grands et nombreux. La partic du
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mercure qui a pénétré dans le milieu poreux et qui n'est plus jamais remise en mouvement peut
s'expliquer par la morphologie du milieu poreux et les énergies de surface des contacts fluide-fluide et

fluide-solide.
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Figure 13 : Effet du cycle sur la distribution des pores

4.2. Interprétation des essais porosimétrigues

4.2.1.  Distribution des pores

La distribution des pores est trés homogeéne, présentant une seule gamme de porosité. Le porosimétre a
été bridé a 50 MPa ce qui ne permet pas d’atteindre les infrapores. En effet, il faut que la variation du
volume de mercure soit significative par rapport a la dilation du dilatomeétre pour pouvoir identifier
des infrapores, ce qui est rarement le cas pour la craie de Lixhe. Nous avons mis en évidence que le
réseau porecux peut étre modélisé au moyen d’une loi statistique, loi Laplace-Gauss (dite aussi loi
normale). La méthode des moindres carrés a été utilisée pour caler les parametres, qui sont la moyenne
(ou espérance mathématique) et I’¢écart type (ou la variance) (Figure 14). La distribution de la porosité
envahie peut étre représentée par une loi de probabilité du type Laplace —Gauss (loi normale) centrée

réduite:

[eq 11.13] n, =f(r,F,o,n)=|1-——e

ol r est le rayon des pores, I ’espérance mathématique de la loi, le rayon de I’échantillon, ¢” est la

variance de la variable aléatoire, n la porosité totale et n. la porosité envahie pour le rayon considére.
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Figure 14 : Modélisation de la distribution des pores au sein de la craie de Lixhe

La modélisation du milieu poreux a ’aide de la loi Laplace-Gauss fournit une bonne quantification de
la distribution de pores ainsi que des parametres de comparaison. Appliquée pour tous les essais, les
valeurs du rayon moyen des pores et de I’écart type ont été reportés sur la Figure 15 en fonction de la
porosité totale mesurée par saturation sous vide. [l apparait clairement que la réduction de la porosité
s’accompagne d’une diminution du rayon moyen des pores et de la dispersion. Nous observons un
resserrement de la taille du rayon d’accés des pores autour d’une valeur du rayon moyen plus petite.
La densification provoque une translation de la distribution des pores, ce phénomeéne largement
prévisible et intuitif se traduit par deux droites d’interpolation pour les paramétres statistiques de la loi.
Ces deux droites nous permettront de distinguer plus loin les effets de la densification mécanique de
celle variabilité naturelle de la porosité.
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Figure 15 : Evolution de la distribution des pores en fonction de la porosité
En conclusion, on peut remarquer que 80% de la porosité provient de la contribution de pores dont la
pression capillaire mercure/vapeur se situe entre 1,5 MPa et 3 MPa, soit pour des rayons compris entre

250 nm et 500 nm.
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4.2.2.  Effet du mode de séchage

Afin de comparer les modes de séchage (lyophilisation, étuvage), des essais ont été réalisés sur le
matériau brut séché (teneur en eau naturelle 3%), et sur des morceaux de craie préalablement resaturés.
L utilisation de différents types d’échantillon ne permet pas d’utiliser la porosité normée, c’est
pourquoi les différents modes de séchage sont comparés en terme de porosité ou de volume injecté sur
masse seche. La Figure 16 semble montrer que le mode de désaération modifie légérement la courbe
porosimétrique ; cependant, la porosité totale des échantillons n’est pas connue. En comparant les
masses des échantillons utilisés, nous pouvons avancer que, sans présence d’un fluide interstitiel, la
lyophilisation et le passage a I'étuve délivrent des résultats similaires en terme de désaération. De plus,
la Figure 16 explicite les effets de I"imbibition préalable sur les courbes porosimétriques : I”imbibition
semble jouer un réle uniquement si le séchage est effectué par étuvage, le passage par une glace crypto
cristalline (lyophilisation) quant a lui ne modifie pas la structure et la distribution des pores.
Cependant, 'imbibition préalable permet une détermination de la porosité par la masse d’eau ayant
pénétré. En comparant les porosités déduites, on remarque que I’échantillon séché a I'étuve est plus
poreux que I’échantillon lyophilisé. En effet, la courbe représentant [’essai étuvé présente un palier au
méme niveau (400 nm) mais se distingue finalement pour des rayons d’accés tres petits (en terme de
quantité totale). Les pores ne sont donc pas rendus plus accessibles par le changement d’état du fluide
(vaporisation) ; on observe seulement deux échantillons a des porosités différentes. Notons, a ce titre,
que la modélisation statistique des deux essais imbibés se trouve sur la droite de corrélation établie,
correspondant donc a I’évolution normale de la distribution en fonction de la porosité (Figure 15).
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Figure 16 : Effet du mode de désaération

4.2.3. Effet de la température

Sont reportés sur la Figure 17 quatre essais a différentes températures d’étuvage pour des échantillons
resaturés sous vide. Seule les valeurs moyennes des deux essais de répétabilité pour chaque fluide et
chaque température sont présentées ; les résultats sont donnés en terme de rapport de la porosité

envahie par le mercure par rapport a la porosité totale mesurée lors de la saturation des échantillons
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(eau, huile). Cette représentation de la porosité normée posseéde deux avantages: d’une part, de
gommer la variabilité¢ de la porosité et d’autre part de matérialiser I’accessibilité relative de chaque
fluide. Aucun effet clair de la température ne semble se dégager; en effet toutes les courbes se
trouvent dans un méme fuseau. La distribution des pores est conforme a la corrélation déterminée
entre le rayon moyen, la variance et la porosité (Figure 15). Donc, le fait que les pores semblent plus
petits dans le cas de I’eau et plus encore lorsque la température de séchage atteint 105°C, est englobé
dans la variabilité naturelle de la craie. Nous ne pouvons pas conclure a un effet de la température
(dans la gamme 35-105°C) ; ces températures permettent une désaturation satisfaisante de I’cau et de

I’huile sans modifier significativement la distribution des pores et la porosité.
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Figure 17 : Etude de I’effet de la température de séchage et de la nature du fluide

5. RESISTANCE A LA COMPRESSION

Par sa simplicité, I’essai de compression simple est largement utilisé pour mesurer la résistance a la
compression d’un matériau et permettre ainsi sa caractérisation et sa classification préliminaires.
Cependant, la valeur calculée dépend des dimensions de I’échantillon, de la procédure expérimentale
et du dispositif anti-frettage (Lord et al., 2002). Les résultats ne sont pas une mesure fondamentale de
la résistance au cisaillement. Il n’en demeure pas moins que I'utilisation de I’essai de compression
simple (et de la mesure de la résistance a la compression) est trés répandue et permet de classer les
différentes craies (Bonvallet, 1979 ; Mortimore et al., 1990 ; Matthews et al., 1993 ; Papamichos et

al., 1997 ; Bell et al., 1999, Bowden et al., 2003).
5.1. Dispositif expérimental

Les échantillons de type triaxiaux (H = 76 mm et D = 38mm) d’¢élancement égal a 2 sont placés sur
une presse mécanique permettant de controler la vitesse de déplacement du plateau (Figure 18). Sur la
partie supérieure fixe, un capteur de force mesure la contrainte axiale résultant de la compression de

I’échantillon et du systeme d’application (piston et capteur) entre la partie fixe et le plateau. Les
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déformations axiales et radiales sont suivies au moyen de trois capteurs de déplacement (comme
illustré par les photographies Figure 18). Un dispositif anti-frettage constitué de disques en latex
lubrifies est disposé aux extrémités inféricures et supérieures pour minimiser les frottements parasites
aux bords. Enfin, dans le cas d’échantillon saturé, une membrane néopréne imperméable ainsi qu’un

papier filtre enrobe I’échantillon latéralement afin d’¢éviter le séchage.

Figure 18 : Photographies du dispositif expérimental

5.2. Résultats des essais de résistance a la compression

5.2.1. Mise évidence de l’effet des fluides

UCS (Mpa) rapport

Sec 6 1,00
Huile 4 1,50
Eau 2.8 215
Figure 19 : Mode de rupture Tableau 5 : Récapitulatif des moyennes mesurées

Tout d’abord, il est important de noter que le mode de rupture (Figure 19) est longitudinal ce qui est
conforme pour ce type d’essai (El Bied, 2001). Le dispositif anti-frettage est donc relativement
cfficace. D’autre part, la craie de Lixhe posséde des caractéristiques de résistance R a la compression
simple de l'ordre de 3 MPa a I'état saturé en cau. Cette valeur est doublée lorsque les essais de
compression sont réalisés sur des échantillons secs. Le rapport entre Re.g / R €8t caractéristique du
comportement mécanique des craies et permet de les classer par rapport a 1’action de 1’eau (BLLPC,
1973; Bonvallet, 1979, Bell et al., 1999). La valeur élevée du rapport Resee/Resa, OU Reee caractérise
la résistance a compression du matériau a I'état sec, différencie nettement la craie des roches calcaires,
pour lesquelles la valeur du rapport Re.sec / Resa €st proche de l'unité. La variabilité du rapport R _.../R..
s avec l'état de saturation de la roche est un premier indicateur de la sensibilité du matériau aux

conditions ambiantes, et plus particulicrement a I'hygrométrie. Cette perte de résistance est moins
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exacerbée lors d’une saturation en Soltrol, du fait d’interactions huile-craic moins fortes. Les résultats
de la résistance a la compression permettent de classer la craie de Lixhe parmi les craies moyennes

résistantes, et sensibles a I’cau (Bell ez al., 1999 ; Bowden ef al., 2003).

5.2.2.  Mise en évidence de la viscosité

Nous avons augmenté la vitesse de montée du plateau afin de mettre en évidence I'effet de la vitesse
de déformation sur la résistance a la compression. La Figure 20 signale une augmentation significative
de la résistance consécutivement a 1’augmentation de la vitesse de déformation dans les trois cas.
D’autre part, nous observons que la vitesse de déformation tend a estomper les effets des fluides ;
I’écart entre les valeurs de la contrainte a la rupture diminuant tandis que la vitesse augmente. L’ effet
des fluides affecte moins la résistance quand la vitesse est élevée. Cependant, ces résultats sont a
nuancer compte tenu de la dispersion des résultats qui provient de la variabilité de la porosité (cf.
chapitre I). Dés lors, nous ne pouvons qu’approuver Lord ef al. (2002) lorsqu’ils mettent en garde
contre les comparaisons entre les valeurs avec la littérature car celles-ci dépendent des conditions
d’essai.
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Figure 20 : Résistances en fonction de la vitesse de déformation
6. CONCLUSION

Les craies constituent une famille complexe de roches sédimentaires aux multiples facettes. Peu
¢tudiées au regard des sables ou des argiles, elles n’en constituent pas moins un ensemble
particuli¢rement intéressant. Cependant, a I'instar des autres matériaux naturels, elles doivent étre
caractérisées en détail et c’est pourquoi nous avons mené une série d’expériences pour bien définir
notre matériau d’étude. La craie de Lixhe, utilisée du fait de ses origines géologiques similaires a celle
du champ pétrolifére d’Ekofisk, est une craie blanche campanienne constituée a plus de 99% de calcite

provenant de la désagrégation d’algues planctoniques. La porosité moyenne, de 42-43 %, varie de
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manié¢re importante d’un échantillon a I’autre ; la teneur en eau naturelle est en moyenne de 3%, mais
varie selon la saison de prélévement (jusqu’a 10%). Une loi statistique a ¢été définie afin de faciliter la
mise a I'échelle des résultats expérimentaux. L’étude de la propagation des ondes acoustiques a mis en
évidence |’absence de microfissuration et une légére anisotropie. Couplée a la porosité, la vitesse du
son a permis la sélection d’échantillons calibrés aux propriétés proches. L’accessibilité¢ et la
distribution du réseau poreux ont ét¢ aussi quantifides au moyen d’essais porosimétriques. Aucun cffet
notable de la température et du mode de séchage n’a été observé sur la porosité, et nous avons pu ainsi

valider nos procédures de réalisation d’échantillons.

Enfin, des caractéristiques mécaniques simples ont été approchées a I’aide de I’essai de compression
simple, nous permettant de classer la craie de Lixhe griace aux résultats de la littérature. La craie de
Lixhe se situe ainsi parmi les craies moyennement résistantes, mais sensibles a I’cau. En effet, nous
avons pu observer que les effets de I’ecau entrainent la contraction de I'échantillon et la perte de
résistance mécanique. Finalement, la variation de la vitesse de déformation a la compression simple a
mis en lumiére le comportement visqueux de la craie de Lixhe, montrant une dépendance de la
résistance a la vitesse de déformation. En perspective, nous pouvons signaler I'étude de I’anisotropie
par des essais sur des échantillons taillés transversalement a I'axe de dépét et 1’établissement d’une
corrélation entre la résistance au cisaillement et la porosité (corrélation sculement effectuée a

’appareil triaxial de révolution sur des essais isotropes, cf. chapitre [V).
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Chapitre II1.

RETENTION ET MOUILLABILITE DE LA CRAIE DE LIXHE

« La pirogue ne tient pas compte de la noblesse,
tous ceux qui chavirent sont mouillés. »
Adage malgache

Le comportement multiphasique est bien connu des mécaniciens des sols, notamment dans le domaine
des sols partiellement saturés d’eau, largement étudi€¢s dans la littérature (e.g. Fredlund & Rahardjo,
1993 ; Delage & Cui, 2000 ; Karube & Kawai, 2001 ; Coussy & Fleurcau, 2002). Delage et al. (1996)
ont montré I’applicabilit¢ des concepts de la mécanique des sols non saturés a I’étude du
comportement de la craie. En effet, les caractéristiques mécaniques d’une craie varient selon la nature
du fluide saturant. Dans le cas de la craie pétrolifére, il convient de distinguer conventionnellement les
états extrémes saturés en eau et saturé d’huile (i.e. de pétrole), auxquels il faut adjoindre toutes les
conditions de saturation intermédiaires. Il s’agit des lors d’appréhender les mécanismes qui
gouvernent la transition entre ces différents états. D’autre part, les sols et les roches tels que la craie
transitent entre des états saturés et des états partiellement saturés ou ’air et I’ecau cohabitent au sein
des pores du fait de I’humidité relative (Moiriat, 2002 ; Auvray et al., 2004), des précipitations, du
rayonnement solaire ou bien des végétaux (Cui & Delage, 2001 ; Mantho, 2005)... 1l apparait donc
clairement que les mécanismes de saturation découlent d’un couple de fluides non miscibles : air-eau,
air-huile, huile-eau... Le concept de mouillabilité permet de classer la faculté d’un fluide d’envahir
librement les pores (Morrow et al., 2001). Cependant, cette notion doit étre interprétée en considérant
le couple de fluides, car le travail nécessaire a la saturation varie a la fois selon le fluide entrant et
selon le fluide expulsé des pores. L’analyse et la compréhension de ces phénomenes s’appliquent hors
du contexte seul de la craie pétrolifére et du génie pétrolier et s’étendent bien au-dela a la pollution des
sols, a la stabilit¢ de massifs rocheux ou de carri¢res souterraines. Ce chapitre est consacré a la
caractérisation de la rétention et de la mouillabilité de notre craie d’étude, /a craie de Lixhe , dans un
systéme ecau-huile ; néanmoins, une attention particuliere a ¢té portée a I’analyse des phénomenes
contrélant la saturation des pores notamment en faisant varier le fluide non mouillant. Ainsi avons-
nous ¢galement considéré le couple air-eau afin d’illustrer la complexité des mécanismes qui

gouvernent la transition entre les états de saturation.

Nous rappellerons dans un premier temps les concepts utilisés, ainsi que les méthodes d’investigation
disponibles pour I’étude de la rétention et de la mouillabilit¢ de la craic de Lixhe rendue

multiphasique. Seront détaillées ensuite les méthodes adaptées et mises en place pour le controle de la
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teneur en eau via la notion de succion. Différentes méthodes (osmotiques, par phase vapeur, méthode
par ‘translation d’axes’, porosimetre a mercure) nous ont permis d’établir un ensemble de courbes de
rétention pour les systémes craie-cau-huile et craic-cau-air. Ces données ont été in fine interprétées a la

lumiére des différents potentiels d’interaction existants entre la craie et les fluides interstitiels.
1. INTRODUCTION

1.1. Définitions

1.1.1.  La pression capillaire

Dans la craie, le pétrole agit comme [’air, fluide non mouillant, une tension capillaire en résultant au
niveau des interfaces pétrole-cau (cf. chapitre ). La différence de pression capillaire est généralement
définie comme représentant la différence entre la pression atmosphérique et la pression d'eau, comme
I’illustre une ascension de I’eau dans un tube capillaire (Figure 1). On pourrait expliquer cette pression

négative, dans le cas d'un tube capillaire cylindrique, selon la loi de Jurin :

_ 2.0.cos(d)

[

[eq II1.1] o=

Ou u, est la pression d’air (resp. fluide non mouillant), u, la pression d’eau (fluide mouillant), o est la
tension de surface air/eau, valant 0.073N/m ; r, le rayon du tube ; 0, I’angle de connexion, souvent ¢gal

a zéro pour |’eau.

u,=0F

L]

Surface libre }

= Uy =0

Figure 1 : Ascension capillaire dans un tube rempli d’eau (Delage & Cui, 2000)

1.1.2.  Définition de la succion

La succion dans les sols a été définie en géotechnique en 1965 (Symposium on Moisture Equilibria
and Moisture Changes in Soils Beneath Covered Areas, Statement of the advisory panel, cité par
Delage & Cui, 2000) comme une énergie potentielle comparable a la charge hydraulique dans les sols
saturés. Ainsi la succion est « la quantité de travail par unité de volume d'eau pure nécessaire pour
transporter de fagon réversible, isotherme, a altitude constante et a la pression atmosphérique, une

quantité infinitésimale d’eau depuis un état d’eau pure loin du sol, a celui d’'eau interstitielle dans le
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sol non saturé ». On peut trouver différentes composantes du potentiel de I’eau d’un sol non saturé

(composantes de la succion), comme pour la charge hydraulique des sols saturés :

[eq I1L.2] y=y,+y, ty,ty,

Ou : ¥ représente la succion, ¥, les potenticls de pression externe, ¥, les potentiels de pression
gravitaire, et les potentiels capillaires et d’adsorption dont ¥, le potentiel matriciel et ¥, le potentiel
osmotique. A l'exception du potentiel gravitationnel, le potentiel succion s, peut étre intégré dans la
notion plus générale de potentiel chimique p de la solution interstitielle (e.g. Musy & Soutter, 1991) et

dérivé de la notion d'énergie libre de Gibbs, on a alors :

[eq 111.3] s, =M, —p,=-RTIa,
ol p? est le potentiel chimique de I'eau pure, p, le potentiel chimique de la solution interstitielle, a

l'activité de la solution interstitielle, T la température absolue et R la constante des gaz (8,3143 Jmol
'K™"). La relation ([eq 111.3]) permet de relier la succion a l'activité de I'eau interstitielle, et dans le cas
d'un sol non saturé, a la pression partielle de la vapeur d'eau. L’activité, s’écrivant dans le cas eau-air
comme le rapport de la pression de vapeur u, sur la pression de vapeur saturante u,y, permet d'associer

a une hygrométric donnée une valeur de succion (HR =u, [u,, ). Les unités de la succion peuvent
étre des unités de pression ou d'hauteur d’ecau.

Les concepts thermodynamiques s’appliquent dans le cas du systéme craie-eau-pétrole, ou il faut
sommer ’apport de 'activité de chaque phase fluide. Des lors, il apparait que le potentiel succion

prend en compte les effets physicochimiques ainsi que la température.

1.1.3.  Pression capillaire ou succion ?
Le génie pétrolier utilise préférentiellement le terme différence de pression capillaire (capillary
pressure) comme la différence de pression entre les deux phases fluides saturant le réseau poreux
(Andersen, 1995 ; ...). En mécanique des sols, le terme succion est utilisé pour indiquer a I’échelle
macroscopique les différences d’états entre les fluides, prenant en compte ainsi [’aspect chimique,
¢électrostatique, thermodynamique et capillaire. Ainsi existe-t-il une différence entre la différence de
pression capillaire, et la succion ; les phénoménes ne sont pas purement capillaires, ils mettent en jeu
entre autre 1’adsorption (voir paragraphe précédent). Si le milieu poreux a une distribution variable de
pores alors il existe aussi une distribution variable de pressions capillaires dans le milieu. Des lors, il
est aisément compréhensible que la pression capillaire est une caractéristique microscopique du
milieu. Et nous admettrons par la suite que la succion peut étre considérée comme la seule grandeur
moyenne de nature macroscopique. Pour autant, le contréle de la succion est rendu complexe par cette
nature volumique, alors que I’application de pression est aisée par I’intermédiaire de matériels tels que
les contréleurs pression-volume (type GDS). Nous garderons a |’esprit ces différences, en essayant de

relier les deux notions et en admettant les limites de chacune.
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1.1.4. La courbe de rétention

a.  Drainage et tmbibition

+ |
]
i
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1 en fluide non mouillant

|
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1
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Indice de saturation
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Figure 2 : Courbe de rétention

Les courbes de rétention sont trés utilisées en mécanique des sols non-saturés ou les phases fluides
présentes sont l'air et I'eau. Il s’agit, en fait, de relier un niveau de succion (respectivement une
différence de pression capillaire) a la présence des différents fluides. A un niveau de succion donné

correspond un état d’équilibre entre les deux fluides, traduit par le degré de saturation souvent calculé

pour le fluide mouillant:

_ fluidemouitlant Shiide nonmouillant .
[eq I11.4] S, = =1- =1-5,,

tolal des vides I/mm! des vides

Deux chemins existent (Figure 2), celui correspondant a une infiltration du fluide mouillant et le
séchage ou drainage du fluide mouillant par le fluide non mouillant. La courbe limite de drainage part
de ['état totalement saturé en fluide mouillant et converge asymptotiquement vers une teneur
résiduelle. Le chemin parcouru lors du séchage se situe en général en dessous du chemin d’imbibition
ce qui met en évidence un phénomene d’hystérésis. Il n’existe donc pas de relation biunivoque entre la
succion et I'indice de saturation (Delage & Cui, 2000): la valeur de I'indice dépend du chemin

hydrique parcouru pour parvenir a ce point et de 1’état initial.

b.  Modeélisation de la courbe de rétention

Il existe de nombreuses modélisations proposées dans la littérature, visant a simuler les cycles
d’imbibition et de drainage. Deux méthodologies cohabitent : les modéles empiriques et les modéles
conceptuels (Leong & Rahardjo, 1997 ; Aubertin et al., 2002 ; Kazimoglu, 2004). Les lois empiriques
proviennent d’interpolations de la courbe expérimentale, tandis que les modéles conceptuels tentent a

partir des données physiques (notamment la porosité, la distribution des pores, la perméabilité) de
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remonter & la courbe de rétention. Pour autant, les modéles empiriques les plus utilisés sont ceux de

Brooks & Corey (1964) et de Van Genutchen(1980) dont les expressions sont :

* S = S‘ i A A
[eq IT1.5] S, =——==|-—=%| Brooks & Corey (1964)
1 = Su‘i §
1 m
[eq I11.6] S,=S,+(5,-5,]———| VanGenutchen(1980)
1+ (as)"

ou m peut étre pris égal a 1-1/n
Wheeler ef al. (2003) représentent les variations de 1’'indice de saturation en fonction d’une succion
modifiée prenant en compte la porosité : 5~ = n(ua = u“,). Ils réalisent un couplage entre un modele
¢lastoplastique et les propriétés hydrauliques d’un sol non saturé. Afin de modéliser ce comportement,
ils matérialisent la courbe de rétention par deux droites dans un plan semi-logarithmique (la succion
étant exprimée en logarithme) ainsi définie :

[eq I11.7] ds; =- K“'Cfs et dS? =-(4, -«x, )dS,

¥ i
§ §

Ou dS; et dS] sont les variations du degré de saturation respectivement élastique et plastique, A4, et

Kk, des coefficients dans un plan semi logarithmique élastique et plastique. Collin et al. (2002)

introduisent, dans le code en éléments finis Lagamine, une courbe de mouillage définie point par point

et une courbe de séchage déterminée par I’équation suivante:

[eq I11.8] S, =ﬁ'1-arcta.n(—sJr B)+—'i
4 (& 2

1.2. Techniques de mesure de la saturation

1.2.1.  Les différentes méthodes de mesure

Afin de suivre I’évolution de la répartition des fluides au sein du réseau poreux, plusieurs méthodes de
mesure de la quantité d’eau existent et sont exposées dans le paragraphe suivant. De nombreuses
branches industrielles doivent mesurer I’humidité de leur produit. Du fait de la grande diversité des
produits et matériaux a tester (batiments, recherche, agroalimentaire, ...), de nombreuses méthodes se
sont développées. Ainsi, on retrouve des appareils et des méthodes dans quasiment tous les
compartiments de la physique: méthodes nucléaire, fondée sur les ondes (sonores ou
¢lectromagnétiques), thermodynamique (calorimétrie), optique ou bien électrique (résistive et

diélectrique).

Plusieurs méthodes de mesure de la quantité d’eau présente au sein d’un matériau sont disponible (e.g.

Fen Chong et al., 2004) selon le niveau de précision a atteindre :
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Meéthode nucléaire : selon le degré d’adsorption de rayons gamma bombardant un échantillon,
on peut déterminer la composition et de nombreuses autres informations, comme 1’architecture

structurale et la porosité.

Meéthode calorimétrigue : elle consiste a mesurer, en fonction de la température, la différence

de flux thermique entre un échantillon et une référence.

Méthode reésistive : I’application d’une tension électrique aux bornes de deux électrodes
plongées dans un milieu conducteur crée, au sein de ce milieu, un champ électrique E et un
courant €lectrique | dus soit a des déplacements d’électrons (conductibilité électronique : cas
des métaux), soit 4 des déplacements d’ions (conductibilité ionique : cas des solutions

¢lectrolytiques).

Les méthodes diélectriques (Tran & Dupas, 1988) utilisent les propriétés électriques du
matériau ; il s’agit d’obtenir la teneur en eau de I’échantillon par mesure de la constante
diélectrique de ce dernier. Pour ce faire, on peut mesurer la capacité de I’échantillon qui est en
relation directe avec la constante diélectrique (méthode capacitive) ou bien calculer le temps
de propagation d’une onde dans le matériau (méthode dans le domaine temporel (TDR) de

réflectométrie).

1.2.2. La méthode de pesée

La méthode de mesure de la constante di¢lectrique a été utilisée pour notre étude, un étalonnage ainsi

qu’un essai de mesure de la teneur en eau pendant le séchage de la craie ont démontré son applicabilité

a la craie. Cependant, la méthode, bien qu’intéressante pour suivre 1’évolution de la saturation en eau,

cst lourde et requiert un ¢talonnage avant chaque essai des électrodes et du matériau. C’est pourquoi

nous avons utilisé la méthode de la pesée pour la détermination des indices de saturation en eau et en

huile, respectivement en eau et en air. Les masses avant et aprés séchage sont déterminées, la perte de

masse correspond a I’élimination estimée compléte du ou des fluides. Le volume des fluides | et 2 au

sein des pores se détermine alors aisément. La variation de masse observée lors du séchage correspond

a I’évacuation des deux fluides ([eq 111.9]) tandis que le volume des vides était entierement rempli des

deux fluides ([eq I1L.10]) :

[eq Illg] AM = MTr)rcr.’ﬁ - MSé(‘hc = M] e MZ = pII/I + p2V2
4
[eq I11.10] V, =eV, =V, +¥, =V, (8,415, ) avec 8, = 5 =l=By
3
AMp, — p,M
On déduit de [eq IIL9] et [eq IL10]: §, = ——5 —£277s€
M.S'e(pl — 22 )
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eM; _AMpg - p,Mse
Ps ps(pl ”pz)

La mesure du volume d’eau (respectivement de la masse) d’eau saturante dépend de la présence du

[eq IIL11] V,=5F, =5,

deuxieme fluide (p;) ; lorsque celui-ci est de 1’air, non pesant, la mesure devient indépendante de
I’indice des vides. Dans le cas de la craie saturée d’eau et d’huile (p> non nul), la quantification de
I’indice de saturation nécessite la connaissance du volume total des vides (respectivement de 1’indice
des vides e). C’est pourquoi, nous n’utilisons que des échantillons cylindriques de volume total
connu ; la méthode de la pesée est donc délicate et sa précision dépend de la qualité de mesure des

diametres et hauteur.
2. DETERMINATION DES COURBES DE RETENTION DE LA CRAIE DE LIXHE

L’étude de la rétention et de la mouillabilité a été¢ menée dans le but d’identifier et d’appréhender les
mécanismes d’interaction solide/huile/eau ou solide/air/eau a 1’origine des couplages hydromécaniques
de la craic. Comme nous I’avons déja mentionné, plusicurs méthodes et techniques ont été mises en

place :

- La méthode osmotique,

- La méthode dite ‘par translation d’axes’,

- La méthode par phase vapeur.

- Le porosimétre a mercure,
L utilisation de ces méthodes dépend du type d’investigations : imbibition ou drainage, et de la valeur
de la succion imposée. Par ailleurs, la définition de la courbe de rétention d’eau de la craie de Lixhe
saturée en eau dépend du fluide utilisé (huile ou air) pour modifier la saturation relative du matériau.
La rétention de la craie de Lixhe se caractérise par un ensemble de courbes de drainage et d’imbibition
influencées par I’ensemble des phénomenes cités chapitre I. Les courbes de rétention ainsi obtenues

nous ont permis de définir la mouillabilité de la craie de Lixhe.
2.1. La méthode osmotique

2.1.1.  Principe et dispositif expérimental

La technique osmotique est basée sur I'utilisation de membranes semi-perméables MWCO 14000
(Molecular Weight Cut Off) et d’une solution aqueuse de molécules organiques de PEG 20000,
PolyEthyléne Glycol, caractérisées par une masse molaire de 20000 grammes et constituées de
longues chaines de radicaux éthyle C,Hs (Figure 3),. Au contraire de I’eau, les molécules de PEG ne
peuvent pas traverser la membrane a cause de leur grande taille. Donc un échantillon, mis au contact
d’une membrane semi-perméable derriére laquelle circule une solution de PEG, est soumis a une

succion osmotique qui est d’autant plus forte que la concentration en PEG est élevée. Des études
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montrent que la relation entre concentration de la solution et la succion ne dépend pas de la masse

molaire du PEG employé; pour les succions inférieures a 6,25 MPa la relation succion concentration

est (Delage ef al. 1998): s =11¢°

membrane semi perméable

barriére pour les
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Figure 3 : Principe de la méthode osmotique

Nous plagons |’échantillon, entouré d’une membrane semi-perméable (Figure 4), dans un bain de
solution de PEG 20000 (dont nous avons mesuré la concentration au préalable par réfractometre qui
indique le degré Brix et donc, par corrélation, la succion appliquée) sur un agitateur magnétique dont
le but est de maintenir uniforme la concentration a l’intérieur de la solution. Un film plastique est
utilisé pour empécher I’évaporation de I’eau et ainsi conserver la concentration ¢, constante. Nous
plagons un élastique au tour de I’échantillon de fagon a assurer un bon contact ¢chantillon membrane.
Le transfert d’eau jusqu’a I’équilibre dure quelques jours (voire plusicurs semaines). La succion est
obtenue par controle du potentiel osmotique de I’eau, la pression de [’huile (resp. d’air) est laissée
libre en équilibre avec la pression atmosphérique. Cette technique permet de générer une succion
positive sans appliquer une surpression d’air (respectivement une surpression d’huile) a I'intérieur de
I’échantillon et la succion peut atteindre en théorie la valeur de 6 MPa sans précautions particuliéres

(Delage & Cui, 2000).
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Figure 4 : Dispositif pour la méthode osmotique
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Les mesures de succion effectuées par Dineen & Burland (1995) au moyen d’un tensiométre ont
montré que la corrélation établie entre la succion et la concentration en PEG devait étre ajustée pour
prendre en compte I'effet de la membrane. C’est pourquoi, nous avons corrigé les valeurs de succion

imposées en fonction de leur mesure.

2.1.2.  Stabilisation osmotique et résultats expérimentaux

La méthode osmotique a ét¢ appliquée a la détermination de courbes d’imbibition d’eau d’un
échantillon initialement saturé d’huile, le fluide mouillant (eau) chassant le fluide non mouillant
(Soltrol® 170) des pores. Les échantillons, manufacturés au tour mécanique, sont de taille moyenne
(une trentaine de millimétres de diamétre et une quarantaine de hauteur) mais cylindriques afin de
pouvoir établir la répartition des fluides par la méthode de pesée. Préalablement saturés en huile (i.e.
sans eau a I’état initial S = 0%), la masse des échantillons augmente progressivement du fait que
I’cau entrante (p, =1 Mg/cm’) est plus lourde que I’huile expulsée (p, = 0,78 Mg/cm®). Cependant,
nous considérons que le volume d’eau entrant est égal au volume d’huile expulsée, c'est-a-dire que le
milieu demeure entiérement saturé et biphasique. Les échantillons sont retirés régulicrement afin
d’étre pesés et de maniéere a changer la membrane semi-perméable. En effet, les pores de la membrane
peuvent étre obstrués par des bactéries nécessitant un renouvellement tous les 12 jours maximum et ce

malgré Iutilisation de pénicilline prévenant de la prolifération des bactéries.
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Figure 5 : Evolution de la saturation en fonction du temps 2 différentes succions (imbibition)

Nous obtenons des courbes d’évolution du degré de saturation en fonction du temps (Figure 5), qui
nous permettent de conclure quant a la stabilisation en succion. On notera que la cinétique d’échange
dépend du niveau de succion imposé. Elle est plus rapide aux faibles succions (environ 50 heures), et
peut atteindre plus de 10 jours pour des niveaux plus élevés. Le degré de saturation a I’équilibre
correspond au point de la courbe d’imbibition (Figure 6). La méthode osmotique ne peut pas étre mise
en ceuvre pour la détermination de la courbe de drainage, car il faut alors fournir 1’huile nécessaire au

remplacement de 1’eau mise en dépression. Cette adaptation de la méthode n’est pas réalisable
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actuellement. La courbe de drainage a été étudiée au moyen de la méthode de translation d’axes, qui

permet le contréle séparé des deux pressions de fluides (voir § 2.3).
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Figure 6 : Courbes d’imbibition selon la saturation initiale

L’effet de I’indice de saturation initial en eau est illustré sur la Figure 6. Les valeurs d’équilibre pour
le niveau de succion correspondant se situe sur la courbe limite établi pour S.; = 0%, et nous pouvons
remarquer que des valeurs de I'indice de saturation 12% et 30% ne sont pas des ¢tats stables pour des
niveaux de succion supérieur a 0,25 MPa. La craie peut uniquement prendre de ’eau (pas d’huile
disponible) et la méthode osmotique ne permet pas le rééquilibrage de I’échantillon, I’indice de
saturation demeure donc ¢gal a sa valeur initiale. Les deux courbes d’imbibition rejoignent la courbe
limite lorsque la succion est inféricure au niveau pour lequel le degré de saturation est égal au degré de
saturation initial. Par la méthode osmotique, nous avons aussi déterminé des points des courbes de

drainage et d’imbibition de la craie dans un systeme eau-air (Figure 7).
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Figure 7 : Méthode osmotique pour le systéme eau-air
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Les points représentant I’équilibre entre le niveau de succion et le degré de saturation (Figure 7b) ont
été obtenus pour la courbe de drainage en plagant des échantillons totalement saturés d’eau enrobés de
la membrane dans des solutions de PEG. La Figure 7a présente les évolutions du degré de saturation
en eau en fonction de la durée d’immersion. De méme, les points de la courbe d’imbibition ont été
déterminés sur des échantillons secs immergés dans des solutions de PEG. Nous pouvons observer sur
la Figure 7b que peu de différence existe entre la courbe de drainage et d’imbibition ; I’hystérésis est
peu prononcé voire inexistant aux faibles succions. D’autre part, il apparait que le niveau de succion
3000 kPa n’est pas situé sur I’asymptote de I’¢tat résiduel de saturation ; c’est pourquoi nous avons dil

utiliser la méthode de phase vapeur pour atteindre des niveaux supérieurs.
2.2. La méthode de la phase vapeur

La méthode de la phase vapeur permet le contrle de la succion totale de I'échantillon par contrdle de
I'hygrométriec sur la base de I’équation [eq III.3] introduite précédemment. Les échantillons,
initialement secs ou saturés, sont conditionnés dans une atmosphére étanche, a humidité relative et
température controlées. Le déséquilibre entre le niveau de succion de l'échantillon et la succion
imposée par la phase vapeur génére donc un transfert d’eau entre I'échantillon et I’atmosphere, qui
s'arréte lorsque la teneur en eau de I'échantillon est en équilibre avec la pression partielle imposée.
Pour établir I’humidité relative qui correspond au niveau de succion désiré, on a utilisé deux moyens :
des solutions salines saturées et des solutions de PEG 20000. La méthode de controle par phase vapeur
nécessite un dessiccateur, qui empéche les échanges avec 1’extérieur, une solution saline saturée, qui
contréle ’humidité relative, et une pompe pneumatique, pour la circulation de l'air & humidité
contrdlée en circuit fermé (Figure 8). L'utilisation de la circulation d'air est utile pour accélérer le

processus d’échange.

Pompe pneumatique

__Atmosphére & humidité
= relative controlée

_— Dessicateur étanche

_—— Solution saturée

20°C +-1°C

Figure 8 : Controle de la succion par phase vapeur

Chapitre I11. Rétention et mouillabilité de la craie de Lixhe il



La solution a humidité relative contrdlée est contenue dans un récipient, ot I’air est pompé a I’aide de
la pompe pneumatique. L’air a humidité relative controlée sortant du récipient passe dans le
dessiccateur ou est placé I'échantillon, enfin, il est récupéré par la pompe et réinjecté dans le systéme.
Pour éviter les possibles influences de la température sur les résultats, la solution et le dessiccateur

contenant I’échantillon sont placés dans un bain a température constante (20°C £ 0,1°C).

Solution saline saturée Humidité relative (%) Succion (MPa)
Mg(INO3)2 55 82
K250, 97 42

Tableau 1 : Récapitulatifs des sels utilisés

En permettant des niveaux de succion élevés (jusqu’a des centaines de MPa), nous avons cherché via
la méthode par phase vapeur a compléter les courbes d’imbibition (Figure 6) par deux essais a 4,2
MPa pour le systéeme eau/huile et 82 MPa pour le systéme eau/air. L’huile utilisée, le soltrol, n’a pas
d’effet sur I'humidité relative du fait de sa trés faible volatilité. Ces deux essais nous ont fourni les
valeurs des indices de saturation résiduelles de la craie dans les deux systémes envisagés. Les
caractéristiques des deux solutions salines utilisées, saturées, sont données dans le Tableau 1. La
Figure 9 présente le résultat de I’application d’une succion de 82 MPa par la méthode par phase vapeur
sur la craie dans un systéme air-eau. Dans le cas eau-huile, quasiment aucune évolution (S.,=2%) de
poids n’a été mesurée, montrant que 4,2 MPa de succion se situe déja sur I’asymptote de saturation
résiduelle. Pour le systeme de la craie saturée d’eau et d’air, le niveau semble plus élevé puisque la
Figure 9 présentée un palier d’équilibre a 5% pour une succion de 82 MPa.

0.06 —

Indice de saturation

0 ] e
0 100 200 300 400 500
Temps (h)

Figure 9 : Imbibition de la craie séche a s=82 MPa
2.3. La méthode par translation d’axes

2.3.1.  Dispositif expérimental
La méthode de translation d'axe est la technique la plus utilisée pour contrdler la succion dans les sols
non saturés. Elle permet d'imposer des valeurs de succion en contrélant les pressions du fluide non-

mouillant (huile), ainsi que celle du fluide mouillant (eau). Aprés saturation, un échantillon est inséré
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dans une cellule cylindrique initialement développé par Alzogbhi (2001) pour I’étude de la pollution
des sols (Cui et al., 2003). La face supérieure de I'échantillon est en contact avec une pierre céramique
hydrophile qui ne laisse pas l'huile passer lorsqu'elle est saturée a l'eau. Les caractéristiques de la
pierre céramique, aussi employée pour ’essai triaxial de révolution a succion contrélée, sont données
au chapitre V. La pression d’entrée d’huile est ainsi estimée a 750 kPa, et les essais ont démontré
qu’elle était supérieure (>1000 kPa). La base de la cellule est connectée a un contrleur pression-
volume (GDS) empli d'eau afin d'appliquer les pressions voulues (u,,) et de mesurer le volume d'eau
rentrant ou sortant de I'échantillon (Figure 10). Le haut est connecté a un GDS d'huile qui permet de

controler la pression d'huile u,, mesure la variation de volume et donc de connaitre par la suite la

pression capillaire qui en est déduite: u, —u . Le premier inconvénient de cette méthode est la

limitation des valeurs de succion en raison des caractéristiques de la pierre (fissuration, pression

d’entré du fluide non mouillant). L'autre inconvénient est la durée du test, qui peut étre trés longue a

-10

cause de la faible perméabilité et de I’épaisseur de la pierre poreuse (cf. chapitre V, 1.10"'m.s™).
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Figure 10 : Schéma de la cellule multiphasique (méthode de translation d’axes)

2.3.2. Courbe de drainage (systéme eau-huile)

Afin d'obtenir la courbe de drainage, on procéde comme suit ; on place 1’échantillon dans la cellule,
apres avoir saturé toutes les connections, on applique une contre pression d'eau égale afin de s’assurer
de la complete saturation du systéme et particuliérement de la pierre. Ensuite, on applique une pression
d’huile en mesurant les volumes d’eau sortant et d’huile entrant. Ce volume d'eau nous permet de
calculer la teneur en eau de notre ¢chantillon, qui correspond a une succion donnée. Des courbes
typiques de stabilisation des volumes d’huile et d’eau sont présentées sur la Figure 11. A partir de 350
kPa les volumes ne sont pas concordants, nous pouvons attribuer ceci a la mise sous pression du
réseau d’huile et une micro fuite non résorbée. C’est pourquoi, nous avons fondé nos calculs sur le

volume sortant d’cau. Aprés stabilisation, on augmente progressivement la pression d'huile.
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Figure 11 : Essai I, palier a 200 kPa, évolution des volumes des fluides

Deux essais ont été réalisés en vue d’analyser la courbe de drainage de la craie de Lixhe dans un
systeme eau-huile. Sur les courbes, est représenté le degré de saturation correspondant au volume
d’eau évacuée a 1’équilibre en fonction de la différence de pression (i.e. succion) appliquée au palier
considéré. Les résultats des deux essais sont représentés Figure 12. Tout d’abord, nous pouvons noter
la bonne répétabilité de nos essais (sauf a 200 kPa); cependant la courbe de drainage est écrétée a 300
kPa. Le limite de coupure de la pierre céramique est estimée pourtant a plus de 750 kPa ; néanmoins,
A 300 kPa, la cellule présente une fuite d’huile importante qui perturbe les résultats et nous observons
d’autre part un phénomeéne de cavitation au niveau de la pierre (de ’huile passe par de micro canaux
dans la pierre puis dans le GDS empli d’eau). Nous pouvons néanmoins déterminer une pression
d’entrée d’huile égale a 150 kPa. De plus, la craie de Lixhe semble complétement désaturée d’eau

pour des valeurs de succion relativement faibles (S;,=10% pour s=300 kPa).
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Figure 12 : Courbe de drainage obtenue a la cellule multiphasique
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3. SYNTHESE DES RESULTATS EXPERIMENTAUX

3.1. Courbes de rétention — systéme eau/huile

L’ensemble des trois méthodes a permis de déterminer le jeu de courbes de rétention pour la craie dans
un systéme hydrique eau-huile (Figure 13a). Tout d’abord, il convient d’apprécier la complémentarité
des différentes méthodes ; i.e. le point déterminé par la phase vapeur (4,2 MPa) s’adapte bien sur la
courbe d’imbibition déduite par la méthode osmotique. Les corrections appliquées sur les valeurs de
succion osmotiques (Dineen & Burland, 1995) rapprochent la courbe de drainage a la courbe
d’imbibition. Il subsiste néanmoins un hystérésis important, notamment du fait que, simplement par
immersion de la craie saturée d’huile dans de 1’eau (imbibition libre), celle-ci ne réalise pas une
substitution complete. Afin de forcer intégralement I’huile a sortir, il est nécessaire d’atteindre des
valeurs de succion négative, i.e. avec une pression d’huile supérieure a la pression d’eau. Ceci peut

étre réalisable avec la cellule multiphasique dotée d’un systéme lipophile et hydrophobe de séparation

performant.
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Figure 13 : Courbe de rétention obtenue pour le systéme eau-huile

L’utilisation du modéle de Van Genuchten (1980) (Figure 13b) démontre que les courbes de rétention
de la craie de Lixhe peuvent se modéliser avec des outils utilisés pour les propriétés de rétention des
sols non saturés. Les valeurs des paramétres de la modélisation sont regroupées dans le Tableau 2.
Nous avons pu mettre en ¢vidence le point d’entrée d’huile qui, sur la courbe de drainage, matérialise
le niveau de succion pour lequel I’huile commence a entrer dans les pores. Ce point se situe a 150 kPa

pour le systéme eau-huile.
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3.2. Courbe de rétention — systéeme Eau/air
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Figure 14 : Courbe de rétention obtenue pour un systéme air/eau

A I'instar de ce qui a été démontré pour le systéme cau-huile, les méthodes de contréle de la succion
s’adaptent bien a la caractérisation de la rétention de la craie dans un systéme air-cau ¢t montrent leur
complémentarité. Contrairement a [’huile, nous pouvons observer (Figure 14) un hystérésis trés faible
entre les courbes de drainage et d’imbibition. Cependant, ce décalage n’implique pas I'irréversibilité
du cycle de saturation désaturation. Il n’est pas en effet nécessaire d’entrer en succion négative pour
que I’eau envahisse entiérement |’espace porecux. L’eau se substitue enticrement a I’air en phase
d’imbibition libre, ce qui est généralement observé pour les sols partiellement saturés. Par ailleurs,
I’air ne semble pas pouvoir sécher totalement la craie, et de I'eau résiduelle subsiste (5%) a des
niveaux de succion trés ¢levés. Enfin, la Figure 14 permet de définir le point d’entrée d’air qui

s’évalue pour le systéme air-eau a 250 kPa.
3.3. Comparaison entre les deux systémes

La Figure 15 présente les jeux de courbes de rétention obtenues pour les deux systémes hydriques.
Globalement le niveau de succion nécessaire au déplacement de 1’eau par I'air est plus élevé que dans
le cas de I'huile. L’huile pénétre mieux la craic saturée d’eau. D’autre part, le modéle de Van

Genuchten (1980) ([eq I11.12]) fournit des paramétres de comparaison.

1-1

l n
[eq [ll'lz] Sll' = S‘l'r + (SH.‘.\' K S'n'." —"

1+ (as)

ou S, et S, sont les indices de saturation résiduel et limite du fluide le plus mouillant (i.e. I’eau), o et
n des parametres de calage. L’ensemble des valeurs déterminées pour les quatre courbes est reporté

dans le Tableau 2. La majeure différence réside dans le niveau de saturation atteint par 1’huile 30-35%
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de I’espace poreux tandis que I’air est entiérement chassé par I’eau simplement par imbibition libre.
Ce constat s’illustre aussi pour une éponge : lorsqu’elle est séche, elle absorbe trés bien I’eau ; alors
que, imbibée d’huile, I’ecau pénétre moins facilement. 4 contrario, I’air doit franchir un cap plus
important afin de s’insérer dans les pores saturés d’eau ; il en découle un point d’entrée d’air supérieur
a celui de I'huile. L’eau résiste mieux a I’arrivée d’air ; de plus, la forme des courbes est Iégérement
différente : dans le cas eau-huile, la craie présente un palier trés plat lors du drainage de I’eau. Dans le
cas eau-air, la courbe de drainage se raidit apres 1'entrée d’air. Ceci démontre que le travail nécessaire

a la substitution de ’cau par le fluide moins mouillant est supérieur dans le cas de ’air.
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Figure 15 : Comparaison des deux couples de Tableau 2 : Modélisation de Van Genuchten (1980)

fluides pour la craie multiphasique

3.4. Détermination de la mouillabilité

Les résultats obtenus a partir des différentes méthodes rendent possible la détermination de la
mouillabilité de la craie de Lixhe aux différents fluides en utilisant le test de Amott-Harvey (Andersen,

1995) donné par les relations suivantes :

[eq I11.13] WI=WWI- OWI
[eq III1.14] WWI = AS i - OWI= AS. i
ASrw—imb ik Asrw-—drv ASm-imb i ASro-—drv

Deux indices sont en fait calculés: le Water Wetting Index WWI (indice de mouillabilité de I’cau) et le
Qil Wetting Index OWI (indice de mouillabilité¢ de I’huile). La combinaison des deux ([eq I11.13])
fournit la valeur de I’indice de mouillabilité du matériau (WI: Wetting Index) au systéme étudié.
L’indice WI varie entre -1 et 1, entre trés mouillable a ’huile et trés mouillable a ’eau. Les valeurs

des degrés partiels sont définis par I’équation [eq III.14], ou les variations de degré de saturation en
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eau (w) ou en huile (0) en imbibition libre (imb) sont reportées en fonction de la variation totale (libre
ou forcée drv). Cependant, la Figure 16 n’estime pas le niveau final de saturation lors de I’imbibition
(ROS, Residual Qil Saturation, Anderson 1986) mais le niveau résiduel d’eau est connu (IWS,
lrreductible Water Saturation) et estimé a 3%. C’est pourquoi la variation AS,,. 4~ peut étre estimée
entre 0% et 30%, matérialisant I’évolution possible de I'indice de saturation en forcant [’huile a
pénétrer par des succions négatives. Un échantillon plein d’eau n’évolue pas par imbibition libre
d’huile, et la désaturation est quasi compléte lorsque nous forgons le drainage. L’indice OWI vaut
donc 0, tandis que WWI varie entre 0,7 et 1. L’indice de mouillabilit¢ WI pour la craie de Lixhe avec
du soltrol varie par conséquent entre 0,7 et 1.

Cependant, pour les craies de réservoirs, Ringheim ef a/. (1992) ont obtenu des W1 variant entre 0,2 et
0,6 (intact), entre 0,8 et 0,9 (nettoyé). Andersen (1995) rapporte une valeur de W1 oscillant entre 0,2 et
0,5 pour la craie du réservoir Ekofisk. Cette différence réside dans le fait que la craie de Lixhe est une
craie de carriére soumise a des variations de teneur en eau, et n’a jamais été au contact de pétrole. De
plus, une meilleure caractérisation de la mouillabilité est requise notamment en prenant en compte la
partie en succion négative et en effectuant des cycles complets d’imbibition et de drainage. Ceci aurait
pour effet de déterminer la valeur résiduelle en huile ROS et d’évaluer son évolution en fonction des

cycles d’imbibition d’eau.
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Figure 16 : Estimation de la mouillabilité (Indice d’ Amott-Harvey)

Si on définit de la maniére similaire un indice pour I’air, nous obtenons : WWI=1 et AWI=0. La craie
est donc totalement mouillable a I’eau dans le systéme eau-air, ce qui n’est pas le cas dans le systéme
cau-huile. Cependant, le test USBM ne peut rendre compte des effets physico-chimiques induits par un
changement de composition chimique de I’eau car I’air est totalement non mouillant, alors que I’huile
est peu mouillante. En revanche, la nature de I’huile peut vraisemblablement modifier la valeur de

I’indice. Dans le cas de I'air et de I’eau, les cycles d’imbibition et de drainage sont réversibles en
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succions positives malgré une faible hystérésis et par conséquent la mouillabilité (et 'indice de Amott-
Harvey) est nulle. L’obtention des courbes complétes de rétention reste néanmoins la meilleure source
d’informations quant a I’évolution de la saturation et I’appréhension du travail nécessaire au
déplacement relatif d’un fluide par rapport a un autre. Le test USBM fournit un ordre d’idée du
caractére mouillant d’un fluide, et permet de classer différents fluides mouillants ou différents
matériaux vis-a-vis d’un méme fluide. II serait apparemment hasardeux d’extrapoler des courbes de

rétention obtenues avec un systéme de fluide a un autre systéme via la valeur de I'indice.
4. REINTERPRETATION DES ESSAIS POROSIMETRIQUES

4.1. Calcul de ’angle de contact

L’analyse des courbes d’injection du mercure obtenues au porosimétre permet d’obtenir des courbes
de rétention. En effet, nous pouvons assimiler 1’'intrusion de mercure (fluide non —mouillant) au
drainage de la vapeur de mercure (fluide mouillant) ; ainsi I’injection de mercure avec un angle de
contact moyen de 146° (Léon y Léon, 1999) est équivalent a I'injection d’huile dans les pores avec
une tension capillaire a I'interface huile/eau de 44 N/m. Tout d’abord, la Figure 17 présente les
résultats obtenus au porosimeétre en terme de rétention de mercure (degré de saturation en mercure).
Les deux mécanismes de drainage (drainage de 1’eau par translation d’axes, et drainage de la vapeur de
mercure par le mercure au porosimétre) étant similaires, nous avons reporté sur la Figure 18 les

pressions capillaires et succion en fonction de I’indice de saturation du fluide mouillant.
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Figure 17 : Relation pression d’injection indice de Figure 18 : Comparaison des drainages
saturation en mercure porosimétriques et multiphasiques (eau-huile)
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La craie possédant une distribution de pores trés homogeéne, nous avons admis que les effets d’échelle
entre un échantillon de 1g (porosimeétre) et un spécimen de quelques dizaines de grammes (translation
d’axes) sont nuls. C’est pourquoi, & partir de la loi de Laplace-Jurin, nous pouvons relier les courbes
de rétention des couples air (vapeur de mercure)/mercure, eaw'huile, et eau/air (Figure 18). Pour la

méme distribution de pores (rayon d’accés), nous disposons des égalités ci-dessous:

20 cosé
mercure—vapeur mercure—vapeur
[eq I11.15] p=—lr .
i Cmerc'urc—vapt’ur
[Cq “ I 16] = za-htri.fe-e(m Qfmife—emr
Pchuh'(‘wyrm

Ainsi, nous pouvons, soit déduire la succion correspondant a un degré de saturation en fluide
mouillant par la relation, soit comparer les résultats de la cellule multiphasique et la rétention du
mercure, en calculant le rapport Pc/s @ méme degré de saturation. La deuxiéme méthode permet en

outre de déterminer I’angle de contact existant entre la phase aqueuse et la phase huileuse. Nous

avons :
=ty P P sl P s O-huife%'uu COS gn'rarfleﬂ)rz.'l
{Cq [L.1 7] A huite ~ L ean — Cm.:u'curc’—vapcur 9
”?{’f”[‘lﬂ'{.“l’ﬂ]}t‘!ﬂ’ COS mercure—vapeur
Creure—=vapeur COS 9}”6!‘(‘.‘"' 2= vapeur
[cq 111 8] e = = Cos ghui.'u-ecm
P Cmcrrure—va,u(mr .d!lffifv'fatl
O, Giercure- vapeur = 480 107 N/M; St 44,1 107 N/M ; Bcatcve-mereure-car=125-152° en moyenne = 146
° pour la calcite (Léon y Léon, 1999)
Degré de Succion | Pc mercure Rapport Angle de
saturation (MPa) (MPa) moyen contact moyen (°)
Pc/s
97,5% 0,1 1,35 13.3 48
70,5% 0,15 1,80 12 39
44% 0,2 2,05 10,2 29
24.5% 0,25 201 10 29
15% 0,3 359 11.2 35
11% 0,35 6,01 17,2 41
moyenne 372

Tableau 3 : Valeurs de I’angle de contact calculées en fonction de la succion

Le Tableau 3 présente les valeurs de I’angle de contact moyen établi par rapport a tous les essais
porosimétriques, en considérant les tensions interfaciales constantes et bien déterminées ([eq I11.18]).
Comme le montre la Figure 18, le rapport Pc/s est relativement constant, surtout pour les saturations
intermédiaires entre 70 et 20%. La valeur de I’angle de contact déduite ([eq I11.18]) est relativement
constante entre 35 et 48°. Cependant, lorsque |’on se situe au bord de [’asymptote, i.e. pour des indices
de saturation de l’ordre de 10-15%, I’angle de contact calculé¢ correspond moins aux valeurs

théoriques. Ceci laisse penser que les phénoménes guidant la rétention ne sont plus essentiellement
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capillaires mais plus chimiques. L’angle de contact macroscopique varie selon la tortuosité des pores,
et les caractéristiques de la mouillabilité (angle de contact) possédent un hystérésis, dii notamment a
un arrangement entre les fluides a I’intérieur des pores de faibles rayons d’accés différent de celui
observé sur les pores moyens (Xie et al., 2002). La valeur moyenne de I’angle de contact 37° nous
permet de construire la courbe capillaire du systéme eau/huile pour la craie de Lixhe comme illustré
Figure 19. Cette valeur classe la craic de Lixhe parmi les craies trés mouillables a I’eau (Anderson,

1986).
4.2. Comparaison entre les courbes de rétention et les courbes capillaires

La bonne concordance entre le point d’entrée d’air et le point d’entrée d’huile avec la valeur calculée a
partir de la distribution des pores (Figure 20) suggere que la capillarité gouverne I’entrée des fluides
dans le matériau saturé d’eau dans le cas d’un réseau poreux ouvert et accessible comme celui de la
craie de Lixhe. Ce n’est pas le cas des argiles. Cependant, nous avons fait remarquer sur la Figure 19
que pour des niveaux é€levés et faibles de saturation la courbe de drainage s’écarte de la courbe
capillaire déduite ; alors que nous observons une bonne concordance sur le palier de remplissage, aux
saturation intermédiaires. Les mécanismes capillaires semblent prépondérants pour le remplacement
de ’cau libre au centre des pores, et le travail nécessaire pour arracher et substituer 1’eau en interaction
avec les grains est important et ne correspond pas a des forces capillaires. Il en découle des valeurs
variables de 1’angle de contact (Tableau 3) ; i.e. la valeur est constante et bien établic sur le palier
d’écoulement et d’envahissement puis diverge pour des niveaux de succion élevés (respectivement des
degrés de saturation en eau faibles). D’autre part, I’huile interagit, en compétition avec ’cau, avec le
squelette en formant un film hydrophobe ou en occupant des espaces intergranulaires ; elle provoque
ainsi un hystérésis tandis que, dans un systéme air-eau, les interactions de 1’air sont négligeables vis-a-
vis de celles de I’eau. L analyse des courbes de rétention permet la mise en évidence des interactions
physico-chimiques autres que la capillarité (¢f. chapitre I) et ceci grace a |'utilisation de méthodes de
contréle et de mesure des potentiels résultants de ces interactions. Sans en expliciter la nature ni
I’importance, la succion permet la prise en compte de I’ensemble des interactions physico-chimiques

ayant lieu au sein de la craie multiphasique.
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rétention de la craie de Lixhe

Il apparait clairement que ces interactions sont plus fortes dans le cas du couple eau-air car la courbe
de drainage obtenue diverge totalement de la courbe capillaire ; seul le point d’entrée d’air est bien
retrouveé. Le travail nécessaire a air pour déplacer et arracher I’eau est nettement supérieur a celui
prévu par la capillarité. A titre de comparaison, nous avons ¢tudié les résultats de la littérature (Delage
et al. 1995), dans le cas du gres de Fontainebleau et d’une argile surconsolidée. Le méme parallele
entre la courbe de rétention d’cau et la courbe porosimétrique a été effectué, il apparait que le
comportement de la craie se rapproche de celui d’une argile surconsolidée. Les actions capillaires ne
sont pas, en effet, prédominantes dans le cas des argiles ; tandis que le gres tertiaire du Stampien, qui

présente un réseau poreux trés ouvert, exhibe une trés bonne correspondance entre ces deux courbes.

5. CONCLUSION

Certains aspects multiphasiques du comportement de la craie ont été étudiés ainsi que les modes de
transition entre les ¢tats saturés aux moyens de différentes méthodes complémentaires. Les méthodes
de contrdle des potentiels thermodynamique et osmotique ont démontré leur intérét ; I’application des
méthodes osmotiques et de la phase vapeur permet la caractérisation des courbes de drainage de la
craie. Il a par ailleurs été établi que la capillarité seule ne saurait expliquer la rétention des fluides et
que I’ensemble des interactions cau-calcite et huile-calcite influence le mode de répartition des fluides
au sein des pores et donc la mouillabilité. L’extrapolation des données obtenues par porosimétrie au
mercure ne peut a elle-seule constituer une étude satisfaisante de la rétention. En effet, elle nécessite
d’une part une bonne détermination de la tension interfaciale et de I’angle de contact macroscopique,
et d’autre part fait I’hypothése de la prépondérance du potentiel capillaire par rapport aux autres

potentiels. Par ailleurs, la rétention ne peut s’interpréter que pour un systéme de fluide donné (a
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température, et activité chimique constante). Méme pour un réseau poreux ouvert et interconnecté
comme celui de la craie de Lixhe, les potentiels physico-chimiques augmentent le travail nécessaire a
la désorption différemment selon le couple de fluide étudié. La notion de succion semble donc mieux
convenir a la description des phénoménes d’accumulation d’eau. Et I'utilisation de méthodes de
contrdle et de mesure des potentiels semblent beaucoup plus appropriées a I’étude des phénomenes

multiphasiques de la craie.

[l apparait dorénavant nécessaire d’établir un couplage entre la saturation partielle (respectivement la

succion) et le comportement mécanique de la craie, en intégrant les effets visqueux.
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Chapitre IV.

COMPORTEMENT MECANIQUE DE LA CRAIE DE LIXHE
Essais oedométriques et de compression simple

« Si tu peux voir s'effondrer l'ouvrage de ta vie ef,
sans dire un seul mot, te remettre a le rebatir, tu
seras un homme, mon fils. »

[Rudyard Kipling]

Essais mécaniques parmi les plus simples, les essais oedométriques et de compression simple n’en
demeurent pas point tres utiles et trés intéressants pour I’étude du comportement différé des sols et
roches. En effet, leur simplicité relative permet I’investigation du comportement mécanique
unidimensionnel par la répétition des essais et par les différentes procédures de chargement. De plus,
ces deux essais sont complémentaires car 1’oedometre examine un comportement pseudo volumique
tandis que 1’essai de compression simple s’intéresse a un comportement essentiellement déviatorique.
IIs possédent cependant les défauts de leurs avantages, et I’étude du comportement n’est que partielle
et sera complétée par des essais triaxiaux pour une étude tridimensionnelle du comportement
multiphasique de la craie de Lixhe (chapitre V). Deux procédures expérimentales de chargement ont
ét¢ employées a I’oedometre afin de caractériser les deux effets temporels majeurs ; des essais par
paliers de charge pour ¢tudier le fluage oedométrique et des essais a vitesse de déformation constante
(CRS, Constant Rate of Strain) afin de déceler les effets de la vitesse. Les essais de compression
simple réalisés sur un matériel du LCPC ont été uniquement effectués par paliers de charge. Aprés
avoir présenté les dispositifs et les méthodes expérimentaux, les résultats de ces trois types d’essais
scront analysés pour mettre en lumiére les effets du fluide saturant et de la succion sur le

comportement mécanique unidimensionnel de la craie.

1. ESSAI OEDOMETRIQUE POUR L’ETUDE DE LA CRAIE MULIPHASIQUE

1.1. Application aux roches tendres et sols durs
1.1.1.  Principe fondamental
Le principe fondamental de I’essai oedométrique est de charger une éprouvette de sol contenue
latéralement par une paroi lisse indéformable (Figure 1). Les essais oedométriques se définissent

comme étant : « réalisés sur des éprouvettes de sol placées a l'intérieur d’un moule cylindrique rigide
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qui empéche toute déformation radiale lors du chargement »'. Les essais qui sont décrits dans ce
document ont été réalisés selon la norme A.F.N.O.R. NP 94-090-1 (Association Francaise de
NORmalisation), ainsi que suivant les recommandations du Laboratoire Central des Ponts et
Chaussées. Les méthodes, systémes et intensité de chargement ont été adaptés pour la craie, fragile et
fracturable, tolérant peu les chargements intensifs et brusques, et aux objectifs de cette étude, le

caractére différé et le fluage.

Eprouvette

‘—l—l Pierre poreuse

Figure 1 : Coupe schématique d’une cellule oedométrique

L’essai cedométrique, classique pour les sols, fins nécessite un ensemble d’adaptations et de
précautions pour les roches tendres et les sols durs. En effet, les sols sont soit taillés soit reconstitués
directement dans la cellule par compaction ou consolidation. Ces opérations permettent le moulage
parfait de I’échantillon aux dimensions de la cellule. Cependant, ces opérations ne sont pas possibles
pour les roches tendres et les sols durs ; en fait, ils sont rigides et cohésifs ce qui rend la taille de
I’échantillon délicate. Par ailleurs, ils sont généralement fragiles, pouvant se casser ou se fracturer sous
I'action mécanique. Plusieurs auteurs ont présentés dans la littérature des travaux portant sur
I’adaptation de I’essai oedométrique pour les sols durs et roches tendres ; une synthése est présentée

par Serratrice & Clayton (1997).

1.1.2.  Réalisation des échantillons

Les blocs de craie sont usinés au tour mécanique, en plusieurs passages, pour égaliser la circonférence
latérale et les deux faces horizontales. L usinage est réalisé a sec, ce qui peut engendrer la rupture de
I’échantillon et la présence de duretés s’avere trés préjudiciable. Les échantillons oedométriques
cylindriques de craie font 50 mm (voire 38mm) environ de diamétre et une hauteur constante autour de
19 mm telle que le rapport D/H soit supérieur a 2. Un écueil important, lors de la réalisation d’essais
oedométriques sur la craie, correspond a la nécessité d’avoir des déformations radiales nulles du fait
du jeu qui peut apparaitre entre les surfaces latérales de I’échantillon et les parois du moule
cedométrique. Ce jeu autorise les déformations radiales qui peuvent affecter la détermination des

résistances et des compressibilités. Des fractures peuvent aussi étre engendrées. Il faut donc foncer

' LCPC, Essais oedométriques méthode d’essai LPC n°13, Paris, 1985.

92 Chapitre IV. Comportement mécanique de la craie de Lixhe



I’échantillon, ajusté a un diametre légérement supérieur, a I'intérieur de I’enceinte. Un jeu de plus ou
moins cing centiémes de millimétres est toléré, prenant en compte I’imprécision du pied a coulisse.
Cependant, des jeux existent néanmoins et afin de minimiser leur influence, nous effectuons en début
d’essai quelques cycles de chargement déchargement a faibles contraintes. Enfin, la réalisation d’essai
oedométrique sur la craie s’est déroulée avec un moule trés rigide et sur des bétis hautes pressions qui
multiplient par 50 le poids appliqué, et qui sont limités a 12 tonnes correspondant a 60 MPa pour des
¢chantillons de 50 mm de diamétre. Ces batis proviennent de recherches sur des argiles fortement

compactées (Howat et al., 1998 ; Marcial, 2003).

1.1.3.  Préparation des échantillons
La procédure suivie pour la saturation des échantillons est celle décrite au chapitre II: séchage a

105°C, saturation sous vide (-94 kPa) et contrdle de la teneur en fluide finale. Des essais a succion

eau-huile contrélée (s = 200 kPa) ont ¢té réalisés dans les conditions oedométriques, sous conditions

de saturation équivalente a I'eau et a I'huile (S, = 50% ). Les échantillons ont subi avant leur

insertion dans la cellule une pré-stabilisaton osmotique (pouvant durer plusieurs semaines) suivant la
procédure décrite au § II1.2.1. Lorsque I’échantillon a atteint 1’équilibre en succion, il est placé a
I’intérieur de la cellule, et la succion est maintenue constante pendant I’essai par I’intermédiaire d’un

systeme de circulation de PEG.

1.2. Le contréle de la succion

La méthode osmotique pour le controle de la succion a été adaptée dans le cas de I'essai oedométrique
(Kassif & Ben Shalom, 1971 ; Delage et al., 1992). L'embase inférieure de I'oedometre permet une
circulation d'une solution de PolyEthyléneGlycol (P.E.G.) au-dessous de la membrane semi-perméable
(Figure 2). Pour éviter la dilatation de cellule horizontalement, il est nécessaire de maintenir la
température constante (Dyvik, 1985). L application du principe de I’oedométre a succion contrdlée par
la méthode osmotique a I’étude des effets du temps nécessite plusieurs précautions. La premicre
concerne la durée de ’essai. En effet, la membrane semi-perméable est fragile vis-a-vis des bactéries
et de leurs développements, et vis-a-vis des efforts mécaniques. Pour éviter le déchirement de la
membrane, de la pénicilline est introduite, prévenant la prolifération des bactéries. Par ailleurs, la
membrane pouvant se déchirer au contact de la pierre poreuse, un papier filtre a été placé entre
I’échantillon et la pierre poreuse. La seconde précaution a prendre concerne la condition de drainage
de I’essai. En effet, ’eau est a la fois drainée, et ses échanges sont suivis par osmose et sont surveillés
au moyen d’un tube millimétré (Figure 2). La vitesse de la pompe péristaltique, comme la vitesse de
déformations, doivent donc étre ajustées pour conserver cette condition de drainage (et respectivement

la condition de succion constante).
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Figure 2 : Oedométre osmotique

2. ESSAIS A CHARGEMENT PAR PALIERS ET ESSAIS DE FLUAGE

L’essai de compressibilité par paliers consiste a soumettre I’éprouvette a une série de charges définie
par une loi de chargement et 4 mesurer le tassement du sol au cours du temps sous chacune de ces
charges. Le principal intérét de ce type d’essai est d’obtenir des courbes dites de « consolidation »
présentant I’évolution temporelle des déformations sous charge constante. Les résultats obtenus sont
soumis a plusicurs interprétations, les théories les plus admises étant celle de Casagrande, et celle de

Taylor. Notre étude cherchera a développer une approche spécifique pour une roche tendre.

2.1. Stratégie d’étude

Dans un premier temps, quatre essais ont été effectués afin de mettre en évidence I'influence des
fluides et d’encadrer le comportement multiphasique sur des échantillons : saturés en eau, en huile, par
un mélange eau-huile (succion contrélée a 200 kPa) et saturés en air (essai sec). Par la suite, nous
avons chargé deux échantillons saturés a I’eau et a ’huile suivant la méme loi de chargement afin de
mettre en lumiére la différence de comportement entre ces deux extrémes. Les durées d’application de
la charge sont longues, jusqu’a plusieurs mois et ce afin d’identifier le fluage oedométrique de la craie.
Les essais se sont donc étalés sur plus d’une année pour la plupart, malgré 1’adaptation de la durée
selon la stabilisation du fluage avec des paliers plus courts en partic ¢élastique. De méme, les
incréments de chargement sont effectués en fonction de la contrainte verticale en évitant des
chargements brutaux susceptibles de ruiner I'essai. Un rapport égal a 0,5 fois la contrainte verticale

précédente” n’a jamais été dépassé ; quant aux lois de chargement, elles ont été modifiées selon la

2 Norme AFNOR NP 94-090-1
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configuration hydrique du matériau ; en effet, la craie ne possede pas la méme rigidité selon la nature
de son fluide interstitielle (chapitre I). Il en découle des lois de chargement trés différentes en fonction

du temps pour les quatre premiers essais (Figure 3).
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Figure 3 : Mise en évidence des paliers de chargement

2.2. Courbe de tassement en fonction du temps

2.2.1. Théorie de la consolidation unidimensionnelle

On distingue habituellement la consolidation primaire, phase de dissipation des pressions interstiticlles
engendrées par I'incrément de charge, de la phase de consolidation secondaire (déformation visqueuse
intrinseque du squelette ou fluage). Lors de ’application de la charge, il n’est pas possible de
distinguer la déformation visqueuse des effets de la dissipation des surpressions interstiticlles. Mesri et
al. (1985) ont établi que la fin de la consolidation primaire (EOP End Of Primary consolidation) est
unique ; la relation indice des vides contraintes effectives a ’EOP est indépendante du temps de
consolidation. Plusieurs voies sont dés lors possibles afin de déterminer I'EOP, et donc identifier la
consolidation secondaire ; les deux méthodes les plus courantes sont celles de Taylor et celle de

Casgrande.

2.2.2.  Application a la craie
La méthode de Casagrande (Figure 4a) présente les déformations différées dans un plan e/ log,,t.Du
fait de la dissipation des pressions interstitielles, trois étapes sont distinguées par I’intermédiaire de
deux changements de concavité. Afin de déterminer le point représentatif de I’état de déformation par
rapport a la charge appliquée, deux droites sont définies : une partant de 'infini qui linéarise le
comportement a long terme (fluage), une correspondant a la pente au point d’inflexion. L’intersection
de ces deux droites correspond a 100% des déformations observées ; le temps relié (t;g9) permet de
construire le moment o 50% des déformations ont été engendrées. A cet instant tsq, le coefficient c,

de consolidation est calculé comme étant la pente de la courbe. La méthode de Taylor (Figure 4b)

consiste a déterminer la pente a I’origine dans un plan e/ -\/; . Cette pente multipliée par 1,5 coupe la
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courbe de consolidation a 90% des déformations, permettant ainsi de définir la valeur de ty et donc le
coefficient de consolidation ¢y pour le palier considéré. Ces deux méthodes empiriques sont fondées
sur la théorie de Terzaghi, reliant les déformations au temps et a I’écoulement unidimensionnel des

fluides. On définit donc :

h’ c, ¥.a.
[eq IV.1] 6, =T, — & i = Sl
t (l + e)
; ; i Ae )
ou ¢y est le coefficient de consolidation (¢, = r() ), h est la hauteur de drainage, ¢ le temps, Ty
ogl?

est une fonction de degré de consolidation, k est la perméabilité, e est I'indice des vides (approximé

par ¢,, I'indice des vides initial) et ay est le coefficient de compressibilité.
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Figure 4 : Courbes de consolidation typiques, craie saturée en eau a 8,6 MPa

La Figure 5 et la Figure 6 mettent en évidence les divergences entre les deux méthodes. En effet, alors
que le procédé de Taylor fournit des valeurs pour les paramétres de I’équation [eq [V.1], il est
impossible de mettre en évidence le fluage par la méthode de Casagrande. Cette constatation semble
d’autant plus avérée qu’un accroissement de la durée de consolidation n’a pas permis de faire
apparaitre un deuxiéme changement de concavité. Le palier a 14,8 MPa s’¢tend sur plus de 100 jours
(Figure 5). Cependant, la méthode de Taylor ne semble pas adaptée pour la craie. Le coefficient de
15% de majoration de la pente n’apparait pas efficace pour rendre compte de la compressibilité du
matériau. En effet, une quantité importante de tassements est observée au-dela du tyy déterminé. Cette
quantité est d’autant plus importante lorsque la craie est entrée en plasticité, i.e. lorsque la contrainte
dépasse la limite ¢lastique. Ces résultats mettent donc en évidence la difficulté d’appréhender les
tassements différés, ou tout au moins de les analyser au moyen de concepts développés pour les sols

fins.
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Les évolutions des courbes de consolidation montrées sur les Figure 5 et Figure 6 semblent suggérer
que la surpression interstitielle est négligeable ou, en tout cas, qu’elle n’affecte pas significativement
le comportement mécanique de la craie en compression cedométrique. Cela pourrait dépendre de la
forte rigidité du squelette, comparé a celle d’un sol, et de la perméabilité de la craie relativement
élevée (de I'ordre de 10® m.s™). De plus, la théorie de la consolidation est fondée sur un certain
nombre d’hypothéses qui limitent son application aux roches tendres, notamment le fait que la
surpression (Au) est supposée égale a ’'incrément de contrainte (Ac) en condition non drainée. Cette
derniére hypothése pourrait étre inappropriée dans le cas de la craie de Lixhe poreuse (n > 40 %) avec
un coefficient de Biot entre 0,8 et 1 (Gourri, 1991 ; Engstrom, 1992). A défaut de mesure de la
surpression interstitielle générée par le chargement, il n’est pas possible de déterminer une fin de
consolidation primaire, il est donc légitime d’associer les déformations différées observées sur les
courbes de consolidation au fluage. La question de I’étude des tassements différés rencontrés a
I’oedométre reste cependant en suspens, nous essaierons d’en fournir une interprétation en proposant

une méthodologie d’analyse et une description numérique.

2.3. Description du fluage
2.3.1.  Définition du fluage
Le fluage est défini comme le phénoméne de déformations différées dans le temps sous une charge
constante. Pour les sols, le fluage observé a la compression uniaxiale oedométrique correspond a la
phase de compression secondaire dans laquelle « le squelette solide du sol continu a tasser bien que la
surpression interstitielle soit nulle (Au =0) 9 qui se distingue de la consolidation primaire, phase

de dissipation de la surpression interstitielle. Les différentes analyses d’essais sur des argiles de la

3 Schlosser F ., éléments de mécanigue des sols, Presses des Ponts et Chaussées, Paris, 1988, p. 96
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littérature (Bjerrum, 1967 ; Leroueil ef al., 1985 ; Tatsuoka ef al., 2000) considérent que la pression
interstitielle joue un réle important dans les tassements différés. Cependant, la conservation du méme
taux de déformations volumiques aprés la dissipation présumée de la surpression interstitielle tend a

montrer qu’il n’y a pas de génération de surpressions interstitielles significative pour la craie de Lixhe.

Le fluage sur une roche est usuellement étudié au moyen de béti en compression uniaxiale avec des
déformations radiales libres. Il y est distingué trois phases de fluage, la premiére consiste en une
augmentation de la vitesse de déformation correspondant a la réponse immédiate a une charge. Cette
étape aboutit a 1’établissement d’un régime stationnaire correspondant a la deuxieme phase ou la
vitesse de déformation n’évolue que trés peu. Enfin, le fluage tertiaire consiste en 1’accroissement du
taux de déformation volumique pour aboutir a la rupture. En effet, la possibilit¢ offerte a I’échantillon
de se déformer latéralement lui permet, contrairement a la cellule oedométrique, d’atteindre une
rupture. Il s’agit d’un cisaillement, d’ou la nécessité de comparer les résultats oedométriques a des

compressions triaxiales.

2.3.2.  Loi de fluage courante
Durant la consolidation primaire, il n’est pas possible de distinguer la déformation visqueuse des

effets de la dissipation de surpression interstitielle. Le coetficient de compressibilité a, intégre donc un
aspect visqueux difficilement identifiable, ct il est souvent approché par la valeur du module élastique
(module oedométrique). Lorsque I'E.O.P. est identifié (¢f. §2.2.1.), le fluage est souvent modélisé par

une loi semi-logarithmique de la forme :

[eq 1V.2] i il
A log(’) Au=0

Le coefficient de consolidation secondaire C,. (ou C,. en terme de déformation, ou A, en logarithme

népérien du temps) est considéré différemment selon les auteurs. Et trois concepts différents existent:
(i) constant en fonction de la charge, (ii) avec un rapport C, /C. constant (Mesri et al., 1985), (iii)
fonction du temps (Yin, 1999). L’hypothése (iii) d’une évolution du coefficient de consolidation
secondaire en fonction du temps aboutit a un fluage non lin€aire et remet donc en cause 1’utilisation

méme du coefficient C,,,.

2.3.3.  Sols normalement consolidés
Singh et Mitchell (1968) ont établi sur des argiles normalement consolidées que le logarithme de la

vitesse de déformation diminue avec le logarithme du temps au moyen d’essais triaxiaux drainés ct
non drainés. La pente logé, /logf est globalement indépendante du niveau de chargement ; ils ont
proposé une relation linéaire entre la vitesse de déformation et la contrainte déviatorique dans le

temps :
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[eq IV.3] g = Aot (f‘-J

ou &, est la vitesse de déformation a I'instant ¢, g est le ratio de la contrainte déviatorique sur la

contrainte a la rupture, m est la pente comprise entre 0,7 et 1, t; est le temps de référence. A et o sont
les parametres du fluage. Il est intéressant de noter que Murayama et al. (1984) ont établi un

comportement similaire pour le sable de Toyoura.

2.3.4.  Autres lois phénoménologiques
En mécanique des roches, une loi logarithmique linéaire est souvent utilisée pour représenter le fluage

primaire et secondaire :

[eq IV.4] log(-é—J = A—log(r)
o

:
ou o, correspond au chargement appliqué, et A un paramétre de calage. Une trés grande variété de
lois de fluage a ¢été exposée dans la littérature pour décrire les résultats expérimentaux. Certains

auteurs utilisent des modéles rhéologiques pour décrire le comportement des sols et des roches (c¢f.

chapitre VII) ; d’autres formulent les déformations différées sous la forme générale suivante :

[eq IV.5] E; = f(c_l',T,t)
Avec ¢, la déformation différée, o le tenseur des contraintes, T la température et t le temps associé.

La loi de fluage est souvent simplifiée en une formulation découplée ot I'influence des trois variables

est définie de maniére indépendante (Sulem, 1983):

[eq IV.6] 8= 1 (g)fz (T)f’.(t)

La difficulté de trouver une fonction d’interpolation qui permette de reproduire le comportement sur
de trés grands intervalles de temps aboutit a une fonction du temps f5 qui varie beaucoup selon les
auteurs. Sulem (1983) recense les différentes lois proposées pour les roches (granites, gneiss, calcaire,
roches salines ou saturces), Pouya (1991) liste de la méme fagon les lois pour le sel gemme. Il semble
néanmoins que la fonction puissance soit la plus adaptée a la modélisation du fluage des roches
(Sulem, 1983). Ainsi, Berest (1987) propose une forme générale pour décrire les essais de fluage sous

diverses charges dont I’équation est présentée ci-apres :
[eq1V.7] £, = Ao

Cependant, il est important de noter que ce genre de loi ne décrit que I'essai de fluage, et que

I’introduire telle quelle dans une loi rhéologique n’est pas satisfaisant.
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2.4. Méthodologie appliquée au fluage de la craie

Afin de proposer une méthodologie d’analyse des courbes de consolidation, nous sommes revenus a
une représentation simplifiée, en plagant I’indice des vides en fonction d’une échelle linéaire du temps.
Les déformations sont explicitées en termes d’indice des vides e normé par rapport a 'indice des vides
initial eq;, avant application de la charge, afin de pouvoir comparer les paliers entre eux. Nous avons
préféré utiliser la fonction puissance qui est celle la plus appliquée et la mieux adaptée. En dépit d’une
mésestimation des déformations a long terme (Figure 7), une interpolation par une fonction puissance
fournit une bonne simulation. En effet, les indices de corrélation R? obtenus sont supérieurs a 0,9 pour
la plupart des paliers. Seulement quelques paliers présentent des petites perturbations expérimentales
aboutissant a un R? supérieurs a 0,8.
Palier a 14,5 MPa

—— courbe expérimentale

. -A - Modéle proposé
" y
A pente calculée (sur 20 points) e

Vitesse calculée par le modéle
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Figure 7 : Comparaison entre vitesse de déformations et vitesse théorique

Les fonctions puissances calculées suivent I’équation ci-dessous:

[eq 1V.8] £ 50

€oi
Les parametres a et [3 sont les données de la modélisation, B représente les déformations instantanées
tandis que o illustre la diffusion des déformations dans le temps en contrdlant la courbure de la
relation temps déformations. La Figure 7 montre aussi le bon agrément de la fonction proposée avec la
vitesse de déformation déduite des essais. L’interpolation par une fonction puissance, en sus de fournir
des parameétres explicites pour la comparaison des paliers, s’inspire des modélisations classiques. Cette
modélisation simple, dans une représentation logarithmique, se linéarise aisément ([eq [V.9]). Le
paramétre a correspond au coefficient de consolidation A, de la théorie de Terzaghi, variable en

fonction du temps selon Yin (1999).
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[eq IV.9] A, =efat™ ——e,fa

L’évolution de a en fonction de la charge appliquée au palier est présentée Figure 8a. Les quantités de
déformations différées sont moins importantes en phase pseudo-élastique, et o est donc faible et
relativement constant. En phase plastique, de plus en plus de fluage est observé, et par conséquent o
augmente. Une linéarisation de 1’évolution dans les deux phases permet de trouver une valeur de la
contrainte de limite élastique. De méme, 1’évolution de {3 est bilinéaire (Figure 8b): trés proche de 1 en
partic élastique montrant que la déformation instantanée est faible et augmente peu; puis la
déformation instantanée augmente avec des charges croissantes produisant un rapport indice des vides
instantané sur indice des vides initial plus important (). Les évolutions de o et 3 semblent étre
intrinséques, et sont des paramétres élastoplastiques du comportement mécanique du matériau. En
effet, les surpressions interstiticlles potenticllement générées par des incréments de contrainte

croissants ne semblent pas intervenir de maniére significative dans son évolution.

De plus, comme nous le verrons plus tard, la craie séche exhibe un comportement similaire ce qui
conforte notre hypothese selon laquelle les surpressions interstitielles ne jouent pas un réle
prépondérant dans la consolidation observée. C’est pourquoi, nous ne relions pas a priori o a la
perméabilité. Nous pouvons aussi noter Figure 8 que la dispersion des valeurs est plus importante pour
B que pour o ; nous pouvons expliquer ceci par le fait que la déformation instantanée est beaucoup
plus affectée par le mode de chargement, ou I'application de la charge est brutale. D’autre part, les
valeurs de o varient successivement au-dessus et en dessous de la droite d’interpolation, ce qui peut
s’interpréter par le fait que de la déformation différée est reportée du palier précédent.
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Figure 8 : Evolution des paramétres du modéle en fonction de la contrainte appliquée
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2.5. Résultats expérimentaux

2.5.1.
Au vue des constatations préalables (§2.2), plusicurs attitudes peuvent étre envisagées pour construire

Les courbes oedométriques

la courbe oedométrique et définir un point représentatif du palier de chargement en terme de contrainte
—déformation. Pour rendre compte au maximum des tassements engendrés pour un palier de charge
constante, il est possible d’attribuer la valeur maximale de déformation obtenue. Cependant, celle-ci
n’est pas ultime, et ne prend pas en compte les déformations instantanées. De plus, elle varie beaucoup
selon la durée des paliers. Comme la méthode de Casagrande, il semble intéressant de relier le point
représentatif a la déformation extrapolée a I’infini, afin que la courbe oedométrique déduite matérialise
cette part du comportement mécanique. C’est pourquoi, nous avons retenu [’intersection entre la
tangente a |’origine et la tangente obtenue a I’infini dans un diagramme linéaire (point P, Figure 7).

Les points calculés sur les paliers de chargement sont reportés sur la Figure 9.
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Figure 9 : Courbes oedométriques

Conformément a I’approche du modéle de Barcelone (Alonso et al., 1990 ; Delage ef al. 1996), et aux
résultats précédents (Pasachalk I, 2000 ; De Gennaro et al., 2004) ; nous observons au moyen des
essais oedométriques par paliers un affaiblissement du matériau en présence d’eau et selon la succion.

Sur la base de la courbe de rétention présentée au chapitre 111, nous pouvons associer a la craie saturée

d’huile un niveau de succion autour de 1,5 MPa. La contrainte &, qui délimite la partie élastique peu

déformante de la partie plastique a fort régime de déformation, augmente avec la succion. Cette
contrainte est fonction de la charge maximale subie par la craie, de la cimentation intergranulaire
résultant de la diagenese, des interactions craie fluide(s) et de la vitesse de chargement. C’est
pourquoi, nous utiliserons dans la suite le terme de limite élastique o, au licu de contrainte ou pression
de pré consolidation utilisée dans les sols. Les valeurs des limites élastiques moyennes sont présentées
dans le Tableau | ci-dessous. Les rapports entre la limite ¢lastique de la craie séche et saturée sont du

méme ordre que les rapports calculés en compression simple (¢f chapitre 1I) et en compression
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triaxiale isotrope (c¢f. chapitre V). Globalement, nous pouvons observer une translation de la limite

élastique, sans changements significatifs des coefficients de compressibilités plastiques C..

Limite élastique (kPa) Rapport Cc
Eau 4600 2,28 0,29
s=200 kPa 5500 1,90 0,268
Huile 8750 12 0,293
Sec 10500 1

1 essai n'est pas entré suflisamment en plasticite pour determiner Uindice

Tableau 1 : Récapitulatif des valeurs moyennes déterminées

2.5.2.  Le fluage oedométrique multiphasique

Qutre la possibilité de construire des courbes oedométriques, I'utilisation du modele puissance ([eq
IV.8]) autorise la comparaison des modes de déformations sous charge constante. L’ensemble des
valeurs de o est reporté sur la Figure 10. Afin de prendre en compte I’effet du renforcement de la craie
di a la saturation et a la succion, la contrainte axiale appliquée au palier considéré est normée par la
valeur de la limite ¢lastique calculée. Cette contrainte normée permet de comparer le fluage au méme
niveau de surchargement, i.e. a la méme distance de la limite élastique. Force est de constater que,
entrée a un méme niveau en plasticité, la craie flue de maniére semblable quelque soit la configuration
hydrique. Seule la craie séche montre globalement un fluage moindre. Lorsque la craie est saturée

d’eau, d’huile ou d’un mélange des deux, les valeurs de o sont majoritairement centrées autour de
deux droites avec une certaine dispersion. Quelques données en phase plastique ( J/ o, >1) s’écartent

de la droite (points cerclés, Figure 10), le point suivant revient néanmoins au sein du groupe
démontrant un report des déformations. Le fluage ne dépend donc que du rapport de la contrainte sur
la limite élastique lorsque la craie est saturée. La différence de comportement entre la craie séche et
saturée ou partiellement saturée peut s’interpréter en considérant que les fluides réalisent une
lubrification des contacts intergranulaires. Les contacts sont moins frottants du fait de I’adsorption de

liquide autour des grains, ce qui rend plus plastique la craie et la rupture moins fragile.

Eau

Eau 1
@ s=200kPa
B Huile
0.016 £ Huile 1
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Figure 10 : Mise en évidence du fluage en comportement multiphasique
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Ces résultats semblent suggérer que I’effet de la succion se traduit par deux mécanismes distincts : (7)
un mécanisme se développant sur une échelle de temps courte influengant la résistance du matériau
(écrouissage, augmentation de la limite élastique), et (ii) un mécanisme se développant a plus long
terme, dont la succion est la cause, mettant en jeu la réorganisation structurelle de la roche et la nature

des contact intergranulaires.

2.5.3. L’effondrement de la craie
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Figure 11 : Essai d’injection d’eau dans la craie saturée d’huile

Un essai d’effondrement a permis de mettre en lumiére les constatations précédentes. Sur un palier de
I’essai oedométrique a I’huile a 19,8 MPa (en phase viscoplastique), nous avons procédé a une
injection d’eau sous faible pression. L’eau s’est infiltrée instantanément et le contréle final de la
saturation a montré que la quantité d’huile restante correspondait & un degré de saturation en huile
inférieur a 10%. Dés le début de Iinjection d’eau, il se produit un effondrement instantané (Figure

1 1a), symptomatique de la perte de résistance subite consécutive a la modification de la saturation.

Par ailleurs, le taux de déformation s’est accru, se traduisant par une augmentation de la valeur de o
(0,0047 puis 0,0164). Le diagramme de la Figure 11b, obtenu a partir de la Figure 10, nous permet de
déterminer la perte de résistance associée a ce phénomeéne, et de connaitre la valeur de la limite
¢lastique du nouveau matériau étudié. L’accroissement de o correspond a un déplacement de la
contrainte normée ; comme la contrainte appliquée ne varie pas, ceci est provoqué par une diminution
de la limite élastique. La valeur de la limite élastique pour la nouvelle configuration hydrique (90%
d’cau) vaut 5100 kPa. Cette valeur supérieure a la limite décelée pour I’eau (4600 kPa) s’explique par
deux considérations : d’une part, un peu d’huile subsiste et d’autre part la craie a subi un écrouissage
alors qu’elle était saturée d’huile. Le mouillage de la craie engendre un tassement immédiat et

I’augmentation de la vitesse de fluage; car la craie se situe des lors 4 une distance supérieure de sa
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limite élastique, a un niveau plus élevé de surchargement. L’effondrement de la craie n’est pas
uniquement un effet de la variation de la saturation (ou de la succion) mais est aussi le fait d’une
augmentation de la viscosité. En effet, I'utilisation de la contrainte normée permet de mettre en
évidence que 'accroissement du taux de déformation n’est pas consécutif seulement a la cinétique
d’imbibition, il correspond aussi a la perte de résistance de la craie. La distance entre deux courbes
établies a deux niveaux de succion différents est comblée par deux mécanismes, d’une part une
déformation instantance irréversible liée a la variation de succion et d’autre part la réactivation a un

niveau plus élevé du fluage.

En conclusion, il a ét¢ montré que le fluage cedométrique n’est pas couplé avec la succion.
L’effondrement associé a l'infiltration d’eau, similaire a celui observé sur les sols non saturés, se
prolonge dans le temps concurremment a une augmentation du fluage due a I’effet affaiblissant de
I’eau. Ceci explique le prolongement de la subsidence, 2 un méme rythme de tassement, des plates

formes pétroliéres aprés injection d’eau et met en perspective une stabilisation longue du phénoméne.

3. ESSAIS A VITESSE DE DEFORMATION CONTROLEE

Afin de quantifier également I’influence du taux de chargement, nous avons procédé a une séric

d’essais a vitesse de déformations contrélée. Les résultats sont présentés dans les paragraphes

suivants.

3.1. Principe de I'essai

< Barre fixe
Capteur de force
N 5 Tonnes
N )
e
e P

ot E I —Comparateurs

Piston

Echantillon

\Jf““ Pierre poreuse

Déplacement du plateau inférieur contrélé
au moyen d'une presse mécanique
a vitesse de déplacement constant (1 a 50 um/min)

AN

 SE

L

Figure 12 : Schéma du montage de ’essai a vitesse de déformation contrdlée (CRS Test)

L’essai repose sur l'utilisation d’une presse macanique dont on maitrise la montée du plateau, et donc
la vitesse de déplacement par rapport a une traverse supérieure (Figure 12). Cette traverse rigide

permet de contrecarrer la remontée du systéme et donc applique une force mesurée au moyen d’un
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capteur de force. Un piston a été adapté sur une cellule du méme type que présentée auparavant. Il
permet de placer deux comparateurs de part et d’autre de 1’enceinte, donnant ainsi une lecture
objective du déplacement de I’échantillon (Figure 13). Ce déplacement corrigé fournit la déformation

axiale, et volumique de I’échantillon de craie. Ces données construisent une courbe oedométrique dans

le plan (log(o), &,).

: \ N
—_— SR

Figﬁ-i'e 13: Photbgraphie du montage ex.périmenta

3.2. Effets de la vitesse de déformations
3.2.1.  Effets de la vitesse sur le comportement de la craie multiphasique
Quatre vitesses de remontée du plateau ont été appliquées lpm/min, 5pm/min, [Opm/min et 50
pum/min aboutissant selon les essais a des vitesses de déformation entre 5.107 et 5.10° s™'. Aucunes
données existaient quant aux vitesses admissibles pour des essais oedométriques sur la craie. Seul un
jeu de valeur de vitesse de chargement a I’essai triaxial de révolution est présenté dans la littérature
(entre 107 et 10° MPa.s™ ¢f. chapitre V) correspondant a des vitesses de déformations (élastiques ou
plastiques) entre 107 s et 10 s, En effet, il est nécessaire d’adopter des vitesses ne générant pas de
surpression interstiticlle significative. A la vue des constatations précédentes réalisées a 1’essai
oedométrique par paliers, il semble que la surpression interstiticlle ne soit pas significative dans le
cadre de chargement brusque par paliers. Afin de valider les essais réalisés dans la gamme de vitesse ;
une comparaison avec la craie séche, non sujette a la pression interstitielle, a ¢té menée. Les résultats

typiques sont présentés Figure [4a et Figure 14b.

D’une part, il apparait clairement une dépendance de la limite élastique en fonction de la saturation et
de la succion (Figure 14a). Nous retrouvons ici les résultats établis par paliers, et les effets de la
mouillabilité¢ du fluide saturant sur le comportement de la craie: la Figure 14a montre un bon
ordonnancement, la craie saturée d’eau est moins résistante que la craie saturée d’huile et que la craie
seche. L’essai a succion 200 kPa (3 saturation intermédiaire) s’insére relativement bien entre les

comportements extrémes a I’eau et a 'huile. L’essai a I'huile présente un comportement pseudo-
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élastique distinctif, imputable vraisemblablement a un mauvais ajustement de 1’échantillon a la cellule

oedométrique.
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Figure 14 : Résultats typiques des essais oedométriques CRS

D’autre part, la Figure 14b regroupe des essais saturés en eau pour différentes vitesses de déplacement,
montrant un étalement des courbes en fonction du taux de déformation. La limite élastique varie par
conséquent en fonction de la vitesse de déformation sans que le mode de comportement soit
significativement modifié. Nous pouvons observer les évolutions de la limite élastique en fonction du
taux de déformations sur la Figure 15. Les valeurs des limites élastiques déterminées par paliers y sont
aussi reportées, en considérant la vitesse de déformation totale lors de I’essai (déformation maximale

rapportée a la durée total de I’essai).
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Figure 15 : Evolution de la limite élastique en fonction de la vitesse de déformation

Nous pouvons noter un bon agrément entre les différentes valeurs (essai CRS et par paliers) et un

accroissement de la contrainte avec la vitesse et ce dans toutes les configurations hydriques : eau,
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huile, sec, avec une succion eauw/huile établie (200 kPa). Il s’agit donc d’une translation de la courbe
(0°./€,) et I’écart entre deux courbes établies pour deux vitesses différentes reste globalement constant.
Nous retrouvons un effet bien établi pour les argiles. Leroueil ef al. (1985) ont réalisé une série
d’essais oedométriques sur diverses argiles a différentes vitesses de déformation et ont mis en
¢vidence une relation unique entre la contrainte effective axiale (o’;), la déformation axiale (g,) et la
vitesse de déformation axiale (€,). Ce type de modéle rhéologique associant a chaque vitesse une
courbe de compression (“isotach’ model) a été proposé a I’origine par Suklje (1957) et confirmé entre
autre par Lowe (1974) et Imai (1995). Leroueil ef al. ont établi que cette relation (¢’ &, &) se traduit
par deux courbes : une relie la contrainte de préconsolidation ¢’ a la vitesse de déformation ; I’autre
courbe présente la contrainte effective axiale normalisée en fonction des déformations axiales et
montre que le rapport entre la contrainte de préconsolidation et la contrainte appliquée dépendent
uniquement du niveau de déformation et demeure constant quelque soit la vitesse de déformation. La
droite de Leroueil et al. (1985) ([eq 1V.10]) a été appliquée et présente une bonne reproduction des

effets de la vitesse sur la limite élastique de la craie de Lixhe (Figure 15)

’

[eq IV.10] logl(o) )= 4 +—log(z,) et Z1(5,) = glz,)
m ag

E
Le tableau ci-dessous rassemble les parametres des droites calculées selon la configuration hydrique

dans laquelle se trouve la craie.

A 1/m’ m’ Rapport
Eau 4,462 0,108 9,25 2,44
$=200 kPa 4,516 0,092 10,9 2,04
Huile 4,451 0,060 16,606 134
Sec 4,499 0,045 222 1

Tableau 2 : Valeurs des parameétres de la loi de Leroueil (1985)

La grandeur A est raisonnablement constante, et vaut en moyenne 4,482 avec un écart type de 0,030.
De fait, le paramétre m’ varie en fonction de la configuration hydrique. A représente la limite élastique
du matériau pour une vitesse fictive de 1 s, soit 100% de déformation en une seconde. Cette vitesse
correspond a un choc, et la loi ([eq IV.10]) ne saurait étre appliquée en dehors de la gamme d’étude.
Cependant, ceci montre que la craie tend a posséder la méme valeur de limite élastique quelque soit sa
configuration hydrique. L’effet de I’augmentation de la vitesse estompe les effets du fluide, ou de la
succion. C’est pourquoi, nous observons des valeurs différentes de la pente m " en fonction de la nature
hydrique, ceci se traduit par un resserrement de la relation limite élastique succion (comme illustré sur
la Figure 16). La variation du parameétre m ' ne dépend pas de la génération de surpression interstitielle,

et correspond bien plus a un comportement intrinseque de la craie.

Le coefficient m " a ét¢ montré égal au rapport C. / C,. pour les argiles (Mesri et al. 1995), ce que

nous ne pouvons pas établir pour la craie. Néanmoins, les valeurs mesurées de m’, entre 9 et 22,
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placent la craie parmi les tourbes (pour les argiles, m’ varie entre 33 et 100). II est intéressant de noter
que le rapport entre m’ pour un état saturé et m’ sec (Tableau 2) est trés similaire au rapport existant
entre les limites élastiques (Tableau 1). La pente de la relation de Leroueil explicitant les effets de la
vitesse est distribuée en fonction du fluide et de la succion de la méme maniére que la limite élastique.
L’augmentation de la vitesse, dans la gamme d’étude, modifie I'influence des fluides ; les interactions
physico-chimiques ont moins le temps d’agir sur le comportement mécanique de la craie et I’influence

du fluide s’estompent. Dans un espace (7,5, £ ), la relation entre la limite élastique et la succion se

transforme progressivement en une droite (Figure 16). Des précautions semblent donc nécessaires
quant a I’étude du comportement multiphasique de la craie, et il apparait dangereux de comparer des
résultats effectués pour diverses vitesses de déformation. La vitesse modifie donc le potentiel
d’effondrement. Pour conclure, nous avens montré que I’affaiblissement de la craie est dépendant de
la succion et de la vitesse de déformation, de fort taux de chargement minimisant les effets de ’eau.
Cependant, ceci n’est pas le fait d’une différence de sensibilité a la vitesse, mais intrinséque car da aux
effets du temps dans la réorganisation du squelette solide et dans la lubrification des contacts

intergranulaires,

o

Figure 16 : Effet de la vitesse sur la relation succion vs limite élastique

3.2.2.  Paramétres mécaniques

En phase plastique et en phase élastique, nous avons déterminé dans tous les configurations de
saturation le coefficient de compression C¢ et le coefficient I’indice de gonflement Cs. Le coefficient
C. (A en utilisant le logarithme népérien) définit pour I’essai cedométrique 1’écrouissage du matériau.
La Figure 17 présente I’évolution de ces parametres. Nous avons calculé en conformité avec la norme
I’indice de gonflement sur les boucles d’hystérésis de déchargement rechargement, ce qui n’est pas
possible pour les essais par paliers. Aucune tendance ne semble se dégager des Figure 17a et Figure
17b ; et de manicre générale, les coefficients peuvent étre considérés comme indépendants de la
vitesse. Notons aussi, pour conclure, que les valeurs moyennes déterminées sur les essais a vitesse de

déformation contrélée sont similaires a celles calculées sur les essais par paliers. La vitesse produit
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donc une translation de la courbe cedométrique sans en modifier I’allure ; les comportements élastique

et plastique a I’oedométre ne sont pas modifiés par un accroissement de la vitesse de déformation.
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Figure 17 : Coefficient de gonflement et de compression en fonction de la vitesse de déformation

Les coefficients de gonflement et de compression paraissent bien plus affectés par la densité de la

craie, et présentent malgré un meilleur ordonnancement en fonction de la porosité (Figure 18). Une

densité plus faible de la craie, quelque soit la saturation, semble engendrer plus de déformations

plastiques de compression, matérialisées par un coefficient de compression plus important. Cette

constatation est en bon accord avec les observations de la littérature (¢f. chapitre 1).
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Figure 18 : Influence de la densité sur le comportement edométrique

523

d.

Autres effets observés

Effets du changement de tanx de déformation

Apres avoir clairement déterminé la limite élastique ainsi que les coefficients de compression, nous

avons réalisés des changements de vitesse de déformation sur 1’ensemble des essais ; deux essais

représentatifs des résultats obtenus sont présentés dans ce paragraphe. La Figure 19 met en évidence
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les effets temporaires d’une variation de vitesse, étudiés a I’aide d’un essai saturé d’huile (essai TS15)
ou la vitesse de déplacement de 50 pm/min a été réduite a 1pm/min avant de reprendre sa valeur
initiale aprés fluage. Tout d’abord, nous pouvons remarquer une relaxation de 1’échantillon lors de la
diminution soudaine de vitesse. La courbe rejoint un niveau inférieur en terme de courbe contrainte
déformation. Aprés la relaxation, la courbe établie a 1pum/min semble rejoindre la courbe extrapolant
le comportement initial établi a 50pum/min. Contrairement aux essais a vitesse de chargement
controlée, I’utilisation d’une vitesse de déformation ne peut pas mettre en évidence une augmentation
de la déformation, suite a un changement de taux, afin de rejoindre la courbe a vitesse inférieure (et
donc une enveloppe avec une limite élastique moindre). En effet, le coefficient de compression est
inférieur pour la vitesse de 1 um/min, ce qui démontre une augmentation de la raideur ; pour autant, le
comportement a 50pum/min a-t-il été suffisamment caractérisé et la rigidification n’est-elle pas qu’une

conséquence du niveau de chargement ?
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Figure 19 : Effets du changement de taux et du fluage

L’augmentation de la vitesse dans la phase plastique de 1 & 50 pm/min, sur un échantillon & succion
200 kPa (Figure 20, essai Suc/), produit un déplacement de la courbe effort déformation établi a la
vitesse inférieure. Ce dépassement, observé tant pour la craie saturée, pour la craie multiphasique

(Figure 20) que sur la craie séche, est transitoire car la courbe rejoint la courbe.
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Figure 20 : Mise en évidence des effets de ’accroissement de la vitesse (de 1 a 50 pm/min)

b, Effets cummlés : infiltration d'ean sur un échantillon sec

Un essai d’infiltration d’eau sur un échantillon sec a été réalisé de la fagon suivante. L’échantillon sec
a ¢té préalablement chargé a une vitesse de 50 pm/min, afin de caractériser le comportement plastique
(C.= 0,3). Léchantillon sec est chargé jusqu’a la contrainte axiale de 38MPa, et ensuite déchargé
jusqu’a 2 000 kPa. L échantillon est injecté d’eau par le fond de la cellule lors d’un déchargement, et a
nouveau chargé lorsque I’équivalent de trois volumes poreux d’cau sont sortis par le haut. Le méme
taux de déplacement est conservé apres le mouillage de la craie. La vitesse de déformation en phase
plastique est quasiment identique avant (échantillon sec, 2,44.107 s™') et aprés mouillage (échantillon

mouillé, 2,14.10% s).
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Figure 21 : Essais d’infiltration sur un échantillon sec a 50 pm/min

L’échantillon, saturé d’eau et sollicité a nouveau, exhibe une limite élastique apparente largement

inférieure a 38 MPa. La différence est significative et corrobore les précédentes conclusions sur I’effet

112 Chapitre 1V. Comportement mécanique de la craie de Lixhe



affaiblissant de 1’eau. Le rapport entre la limite élastique apparente (20MPa) a I’eau et le niveau de
consolidation sec (38 MPa) correspond bien avec ceux établis a méme vitesse (Figure 15). Cet essai
montre I’effet affaiblissant de 1’eau quelque soit le niveau d’écrouissage du matériau, et montre la
translation de la relation entre la limite élastique et les fluides par écrouissage mécanique sans
modification des parameétres mécaniques (C.). Nous avons observé globalement une translation par

I’entremise de la limite élastique du comportement mécanique oedométrique di aux fluides.

3.3. Adaptation pour I’étude du fluage

Nous avons complété le dispositif expérimental de la Figure 12 par un systéme de contrdle de la
charge appliquée, permettant de maintenir la charge constante par un asservissement du plateau
inférieur, de maniére a compenser le tassement de la craie. Ce développement a été effectué en vue
d’étudier les effets cumulés de la vitesse et du fluage. La Figure 22 illustre le type d’essai réalisé ;
nous avons amen¢ la craie dans différentes configurations hydriques jusqu’au niveau de chargement
désiré a vitesse de déformation imposée, puis la charge a ¢été maintenue pendant un mois afin de
calculer de maniére satisfaisante les paramétres a et  du modéle phénoménologique de fluage ([eq
IV.8]). 8 essais ont été effectués pour différentes vitesses, et le fluage a été étudié a divers niveaux de

surchargement (rapport entre la contrainte appliquée et la limite élastique).
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Figure 22 : Fluage aprés chargement a vitesse de déformation constante

L’augmentation du taux de déformation provoque un accroissement de la limite élastique ; et, comme
pour la mouillabilité, il est nécessaire de rapporter la contrainte appliquée lors du fluage a la contrainte
limite élastique. L’ensemble des valeurs de o déduite est présenté sur la Figure 23 en fonction du
rapport o/c.. Deux tendances y sont obscrvables : celle de la craie séche et celle du matériau saturé.
Tandis que pour un méme niveau de chargement le chargement a un taux de déformation constant ne
semble pas modifier le comportement visqueux et la vitesse de fluage (o) ; les essais secs montrent une
augmentation croissante de la vitesse de fluage avec la vitesse de déformation précédant. Ceci est

d’autant plus notable que 1’essai sec par paliers présente des valeurs de a plus faibles que celles des
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essais saturés (matérialisé sur la Figure 22 par la droite dite l/imite séche). Ce phénomene peut
s’expliquer par le fait que, lors du chargement a taux de déformation imposé, la craie séche accumule
de I’énergie et de la déformation visqueuse en retard qui se liberent lorsque I’on arréte le chargement
pour passer en phase de fluage. Cette libération peut provoquer de la microfissuration, et la rupture des
contacts entre les grains, engendrant plus de déformation différée. En revanche, pour la craie saturée,
les déformations différées ne semblent pas étre affectées par la vitesse de déformation préalable, car
les valeurs de o demeurent au sein de I'enveloppe limite définie par les essais par paliers. Le fluide
saturant semble lubrifier les contacts entre les grains en permettant plus de déformations visqueuses
mais aussi en répondant plus facilement a [’accroissement de la vitesse de déformation. Les contacts
sont moins frottants et accumulent moins d’énergie dans le cas saturé, ne reportant pas de
déformations en phase de fluage. En conclusion, I'augmentation de la limite élastique par la vitesse
n’affecte pas significativement le mode de comportement visqueux, mis a part pour la craie séche ; le
niveau de surchargement demeure le paramétre déterminant qui explique le niveau de fluage.
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Figure 23 : Effet de la vitesse sur le fluage (paramétre o)

4. ESSAIS DE COMPRESSION SIMPLE
4.1. Descriptif du montage expérimental

L’essai de compression uniaxial est I’essai le plus utilisé en mécanique des roches pour identifier les
comportements visqueux. Il s’agit d’un essai simple, facilement interprétable, dont 1’application
concerne principalement les géomatériaux peu déformables et cohésifs. L’essai consiste en
I’application a une éprouvette (en général cylindrique, a I’exception de Li & Xia 2000 qui ont utilisé
des éprouvettes parallélépipédiques) d’une contrainte axiale sans confinement radial. Comme, dans le

cas de I’essai oedométrique de fluage, une adaptation consiste a faire subir a I’échantillon une série de
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paliers de chargement afin de mettre en évidence la déformation visqueuse a forte composante
déviatorique. Les essais ont été réalisés au sein de la section de mécanique des roches du LCPC Paris,

sur des batis ou le chargement est appliqué par un systéme de bras de levier multiples..

————— Comparateur

_—— Rotule

7 Membranes anti-frettage

Tirant
Application de la charge

Echantillon

Réhausse

s
——— Manivelle d'ajustement

Equilibrage du plateau de charge
en fonction de la réponse
de I'échantillon

Figure 24 : Schéma du montage de I’essai de fluage en compression simple

Le rapport multiplicateur du systéme est de I'ordre de 100. Des étalonnages précis et adaptés a la
course maximale selon les fluides interstiticls ont été réalisés a I’aide d’un capteur de force précis au
kN prés et les rapports multiplicateurs oscillent entre 97 et 99. L’éprouvette est comprimée
verticalement entre deux plateaux : le plateau inférieur étant fixe (lié au bati), le plateau supérieur
appliquant la charge en se déplagant (voir Figure 24). Une enceinte remplie du fluide saturant permet
de maintenir la saturation lors de I’essai, et la température est maintenue constante (20°C) dans la
piéce a I’aide d’un climatiseur. Dans le cas de I’eau, afin d’éviter toute dissolution chimique, la
solution est saturée par introduction d’une poudre de craie dans le fond de I’enceinte. La présence de
I’enceinte a rendu impossible la mesure des déformations radiales lors de I’essai. La mesure de la
déformation axiale est assurée par un capteur micromeétrique placé sur I’axe supérieur. La valeur de la
déformation est déduite par calcul, aprés retranchement des déformations propres du systéme (bati,
rehausse, contacts divers). Les étalonnages en déformation ont été effectués a I’aide d’un échantillon

d’acier, de module élastique connu.

4.2. Mise en évidence du fluage déviatorique

Le systéme ne permet pas le controle de la succion, et trois essais ont été effectués dans chacun des cas

de saturation : saturé en eau, saturé en huile et sec. A I’instar des essais oedométriques par paliers, Les
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lois de chargement varient selon la configuration hydrique du matériau. La Figure 25 présente
I’évolution de la déformation axiale en fonction de la durée d’application de la contrainte axiale pour
un essai saturé en huile, I’essai huile 2. La quantité de déformation différée est trés faible quelque soit
la contrainte appliquée, pour tous les échantillons (saturé en huile, saturé en ecau, et sec).
Majoritairement, les paliers présentent une stabilisation rapide de la déformation, sauf dans le cas
saturé en eau ou, a partir d’un certain niveau de contrainte, le fluage devient significatif. C’est
pourquoi, nous avons adopté pour une représentation différente afin de mettre en valeur des résultats
en compression simple. La déformation axiale mesurée juste aprés application de la charge, dite
instantanée, et la déformation axiale a la fin de la stabilisation, dite de fluage, sont reportées en
fonction de la contrainte axiale appliquée lors du palier. Cette représentation (Figure 26) permet de
mettre en valeur les effets différés et d’apprécier le fluage tertiaire. Le fluage tertiaire, phase ou 1’on
observe une accélération de la vitesse de déformation consécutivement a la propagation de la rupture,
survient soudainement et le zoom sur la Figure 25 montre une propagation trés rapide des fissures.

Celles-ci sont majoritairement longitudinales, ce qui démontre la bonne qualité du dispositif anti-

frettage.
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Figure 25 : Evolutions de la déformation axiale en fonction du temps (essai huile 2)

La Figure 26 met en exergue l’apparition du fluage pour la craic saturée en eau; en effet, un
décrochement entre les deux courbes (instantané et aprés fluage) est notable a 1250 kPa, signifiant que
la déformation est différée pendant la durée du palier de contrainte. Cet écart croit Iégérement ensuite
en fonction de 1’accroissement de la contrainte pour aboutir a la rupture a 2042 kPa. La déformation
axiale déviatorique s’avere donc dépendante du temps pour la craie saturée d’eau, ce qui n’a été pas
observé pour la craie séche et la craie saturée d’huile. En effet, le déclenchement du fluage, qui se
traduit par le rapport entre la contrainte d’apparition du fluage et la contrainte a la rupture, est
inexistant en dehors du cas de I'eau (Tableau 3). L’essai Fau 3 a été effectué suivant une procédure

différente des précédents : au lieu de charger la craie par paliers successifs jusqu’a la rupture, nous
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avons voulu placer directement 1’échantillon a un niveau supéricur au déclenchement du fluage
(0,7%2000=1400 kPa) afin d’étudier et d’isoler I’évolution du fluage. Cet essai ne présente pas de
fluage, cependant nous pouvons remarquer que la rupture semble étre survenue a un niveau faible
1420 kPa (2000 kPa, pour les autres essais). Malheureusement, probablement du fait d’un chargement
trop brutal, I’échantillon s’est brisé quasi a I’application de la charge. Ceci se traduit aussi par un
module d’Young déterminé trés supéricur (3500 MPa). Globalement, le fluage devient significatif
pour I’air et huile uniquement lorsqu’il s’agit du fluage tertiaire. Il est néanmoins nécessaire de
remarquer que la contrainte a la rupture est plus faible que celle déterminée par I’essai classique (i.e. a
vitesse de chargement constante). La rupture moyenne vaut 2000 kPa pour I’eau (hors essai 3), 3350
kPa pour I’huile, et 4800 pour la craie séche. Le rapport entre la contrainte a la rupture mesurée par
paliers et celle déterminée par I’essai classique vaut 0,8 (sec), 0,83 (huile) et 0,72 (eau).

2500

Fluage tertiaire
2000 — ST s e
e i Essai amorce Rupture Module inst

= ! a/ (kPa) (MPa)
;‘_’ 1500 — / a-/ Eaul 62% 2042 1700
‘% ) Eau 2 50% 1917 1800
g / Eau 3 100% 1422 3500
8 1000 7 Huile 3 100% 2350 9000
8 I Huile2 100% 2840 3200
g Huile 1 100 % 4900 2300
o1 — @ Instantana Sec 1 87% 3800 1700
/ —A— Fluage Sec2 100% 5500 6200
. Sec 3 100% 5200 5600

0 0.002 0.004 0.0‘06

Déformation axiale

Figure 26 Apparition du fluage et modification du Tableau 3 Récapitulatif des valeurs des essais de

module d’Young (essai eau 1) fluage en compression simple

La diminution de la résistance a la compression démontre un effet de la vitesse, I’effet de la viscosité
sur le comportement déviatorique de la craie. Cet effet semble d’autant plus marqué pour la craie
saturée d’eau qui exhibe plus de fluage. Il faut donc considérer que I’enveloppe de rupture fragile de la
craie est faiblement dépendante du temps pour la craie saturée d’eau; et, qu’a ’instar de I’essai

cedométrique, une faible viscoélasticité apparait en de¢a de la limite élastique.
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5. CONCLUSION

Les essais oedométriques et de compression simple, o le chargement est appliqué par paliers, ont tout
d’abord permis de mettre en évidence une faible vitesse de fluage de la déformation volumique ou
déviatorique dans le domaine élastique. Les essais a vitesse de déformation constante ont d’autre part
montré que la limite ¢lastique est dépendante du taux de déformation. L’effet affaiblissant de 1'eau a
été montré quelque soit le mode de chargement. La succion permet de prendre en compte |’effet de la
saturation et les essais a succion contrélée ont exhibé un comportement intermédiaire entre ceux a
I’eau et a I’huile. Cependant, cette perte de résistance ne semble pas affecter le mode de comportement
et nous avons pu observer une translation des courbes efforts déformations via la limite élastique. Par
ailleurs, la nature du fluide saturant ne modifie pas le comportement visqueux ; la différence de
sensibilité a la vitesse de déformation s’explique davantage par un effet intrinséque de la vitesse. En
effet, plus le matériau se déforme rapidement; moins les fluides peuvent jouer un réle dans le
comportement. Enfin, il a été montré que le fluage varie uniquement en fonction du surchargement,
c'est-a-dire du rapport entre la charge appliquée et la limite élastique, la vitesse de déformation
précédant le fluage et la succion modifiant uniquement la limite élastique et pas le fluage. Ce dernier
point se traduit par une réactivation du fluage lors de ’infiltration d’eau de la craie saturée d’huile.
L’effondrement associé au mouillage de la craie par ’eau, similaire a celui observé sur les sols non
saturés, se prolonge au cours du temps en une phase accentuée de fluage due a Peffet affaiblissant de
I’eau. Ces phénoménes sont trés préjudiciables pour les réservoirs pétroliers soumis a 1’injection

d’eau, et laissent entrevoir un taux de subsidence ¢levé prolongé dans le temps.
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Chapitre V.

COMPORTEMENT MECANIQUE DE LA CRAIE DE LIXHE
Essais triaxiaux

« De nos jours tout le monde a forcément, a un moment
ou a un autre de sa vie, l'impression d’étre un raté »
Michel Houellebecq. Extrait de Extension du domaine de la lutte"

Précédemment, le comportement mécanique différé de la craie multiphasique a été étudié au moyen
d’expériences unidimensionnelles, I’oedométre et la compression uniaxiale. Cependant, malgré son
intérét pour la compréhension du comportement de massifs ou de piliers de carriéres en compression,
cette étude ne saurait étre complete sans une extension au comportement tridimensionnel
axisymétrique. Celle-ci a été effectuée au moyen d’une cellule triaxiale haute pression dotée du
controle de la succion cau-huile. Le couplage multiphasique entre le niveau de succion (et donc de la
saturation) de la craic de Lixhe et sa déformabilité a ainsi pu étre mis en ¢évidence. La relation entre le
comportement saturé en eau et saturé en huile a été expliquée et I’évolution entre ces deux états
étudiée au moyen d’essais a différents niveaux de succion. Le dispositif expérimental sera tout d’abord

présenté.

1 DESCRIPTIF DU MONTAGE EXPERIMENTAL

1.1. La cellule triaxiale Géodesign

Les essais triaxiaux ont ¢été réalisés au sein d’une cellule triaxiale haute pression, auto-compensée
Géodesign”. La pression radiale (o: = ;) est controlée par la pression de I’huile végétale emplissant la
chambre de confinement. Une connexion entre la chambre de confinement latéral et la chambre
d’auto-compensation permet d’appliquer la méme pression axialement par le jeu des surfaces A et B
(Figure 1). Lors d’essais déviatoriques, la force appliquée par le piston dans la direction axiale est
directement proportionnelle a la contrainte déviatorique (o,-0;). La cellule est asservie au moyen de
deux contréleurs de pression volume (GDS) fonctionnant a 1’aide de moteurs pas a pas. Le GDS relié a
la chambre de confinement permet d’atteindre des contraintes de 64 MPa, tandis que le GDS (32 MPa)
appliquant la pression d’eau au piston peut générer des contraintes déviatoriques de 1’ordre de 96 MPa
pour un échantillon de 36 mm de diamétre. Le frottement du piston dans son enceinte est déterminé
avant chaque essai et varie entre 60 et 100 kPa. Ces hautes pressions sont nécessaires pour I’étude de
la craie qui est une roche tendre, relativement rigide (¢f. chapitre II). Les échantillons d’élancement

supérieur a 2 sont placés a I'intérieur d’une membrane en néopréne imperméable, les isolant ainsi de
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I’huile de confinement. L’huile végétale a été préférée a I’eau pour sa faible conductibilité électrique
afin de ne pas perturber les capteurs de mesure des déplacements (§ 1.1.3). Le drainage de
I’échantillon est facilité par la disposition de papiers filtres sur les pierres poreuses et sur la surface

latérale de I’échantillon afin de diminuer la distance de drainage, égale au rayon.
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| I |
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Figure 1 : Schéma du montage expérimental
Les deux contréleurs de pression volume (GDS) de chargement sont connectés a [’ordinateur
d’acquisition, un programme permet de contréler le chemin de contrainte, ainsi que la vitesse de
chargement de ’essai. Ainsi la cellule triaxiale est en mesure d’effectuer tout type d’essai sur des
roches tendres : essais de compression isotrope, essais sur chemin radial (g/p=cste), essais triaxiaux

classiques (essai déviatorique a confinement constant).

1.2. Le contréle de la succion

1251 La méthode de translation d’axe
La méthode de translation d’axes est la technique la plus employée pour le contréle de la succion dans
les sols non saturés. Développée par les pédologues, elle permet d’imposer des valeurs de succion en
travaillant dans la gamme positive de pression. La succion est obtenue en contrélant indépendamment

les deux pressions, d’huile et d’eau ; la pression du fluide mouillant (I’eau) est maintenue constante et
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positive tandis que la pression d’huile peut varier. Il peut dés lors en résulter une succion négative, si

on possede un dispositif hydrophobe et lipophile efficace.

1500 — p,~ 0 kPa

p.= 200 kPa

1000 —

p,= 500 kPa

Succion (kPa)

580—

00 1000 1500

Pression d'huile (kPa)

-1000 —

Figure 2 : Méthode de translation d’axes pour le contrdle de la succion

a. Caraclérisation de la pierre céramique

Afin d’imposer séparément une pression a chacun des fluides, nous avons utilisé une pierre céramique
a haute pression d’entrée d’air. Déterminé a I’aide de deux essais porosimétriques (Figure 3), le rayon
d’acces moyen des pores de la pierre céramique est de 30 nm avec un écart-type moyen de 25 nm. La
pierre saturée en eau ne permet donc pas, selon la loi de Laplace-Jurin, les échanges d’huile pour une

pression inférieure a P,

20, cos6

feq. V.1] B g, =TS,
=

oU G,y cst la tension de surface entre I’huile et I'eau (44,1 10 N.m"), et O, I’angle de contact entre
les deux fluides valant en général 30° (Guéguen ef al., 1992) et 37° dans le cas calcite-huile-eau (¢f.

chapitre III).

L’équation précédente ([eq. V.1]) permet de calculer a partir du rayon d’accés des pores, obtenu
lorsque le mercure envahit le réseau poreux, la pression d’entrée de ["huile dans les pores égale a 2,4
MPa, et la pression d’entrée d’air égale a 4,7 MPa. Dans le sens opposé, la pierre est vendue ct
garantie pour une pression d’entrée d’air de 1,5 MPa, et nous en déduisons une valeur de coupure pour

I’huile de 760 kPa.
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Figure 3 : Essais porosimétriques sur la pierre céramique
Un essai de perméabilité a été réalisé a la cellule multiphasique (cf. chapitre 11I) équipée d’une pierre
céramique similaire. Deux controleurs de pression volume ont permis d’appliquer un gradient de
pression de 10 kPa entre les extrémités supérieure et inféricure de la pierre. Les variations de volume
ont été enregistrées au cours du temps (Figure 4). La perméabilité a I’eau moyenne de la pierre saturée
en eau a ainsi pu étre déterminée sur plusicurs essais (Tableau 1) : 7.10"" m.s™. Cette valeur moyenne
de la perméabilité nécessite plusicurs précautions : premiérement, clle ralentit la vitesse de drainage de
I’échantillon (la perméabilité de la craic de Lixhe étant de I'ordre de 10™ m.s™) et la vitesse de
déformation de I’échantillon doit étre maitrisée en conséquence (Ho & Fredlund, 1982 ; Delage ef al.,

1987) ; deuxiémement, elle peut conduire a des durées élevées de stabilisation.
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Figure 4 : Essai de perméabilité de la pierre a

Tableau 1 : Perméabilité moyenne déduite
’eau

b.  Stabilisation de la succion
Préalablement a la réalisation de I’essai mécanique, les échantillons sont maintenus plusieurs jours
dans la cellule a succion contrélée. En effet, malgré un pré-équilibrage réalisé par la méthode

osmotique, il faut quelques jours pour stabiliser les échanges de fluide entre les contréleurs de pression
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volume et I’échantillon (De Gennaro et al., 2003). La craie, lors de cet équilibrage par la méthode de
translation d’axes, présente une faible déformation volumique, que nous pouvons relier a la
contraction observée lors de la saturation de I’échantillon. Notons toutefois, que la stabilisation est

longue (plusieurs jours) et qu’un taux d’échange de fluides minimal définit la fin de I’équilibrage.
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Figure 5 : Comparaison entre les courbes de rétention et les échantillons triaxiaux
Les variations de volume sont suivies et 'indice de saturation final est déterminé. Les niveaux de
saturation se trouvent bien sur la courbe d’imbibition (échantillon saturé en huile captant de I’cau)
(Figure 5). Les valeurs du degré de saturation varient de maniére importante a succion imposée, ceci
peut étre di a la variabilité de la porosité. Pour les essais saturés, nous faisons circuler 1’équivalent de
trois fois le volume poreux de fluides afin de garantir une bonne saturation de I’échantillon et du
systéme dans son ensemble. Les essais saturés en huile sont reportés dans les tableaux suivants comme
a un niveau de succion 1500 kPa, et ceux saturés en eau reliés au niveau 0 kPa. Cependant, ces valeurs
sont approchées car elles correspondent, en fait, au niveau de saturation résiduelle sur la courbe de

drainage.

1.2.2 La mesure locale des déformations
Afin de quantifier précisément les déformations induites par les sollicitations imposées (hydriques ou
mécaniques), nous avons utilisé un systeme de mesure locale des déplacements. L utilisation de jauges
collées sur I’échantillon est néanmoins possible pour la craie (Mata, 2001), mais le systéme est trés
délicat du fait de la porosité élevée de la craie et parce qu’il faut un systéme pour maintenir

I’étanchéité de la membrane (Gourri, 1991).

a. Dispositif de mesure
Le dispositif de mesure présenté sur la Figure 6 est constitué de 5 LVDT (Linear Variable Differential
Tansformers). Ces cinq capteurs sont fixés sur trois couronnes maintenues en paralléle sur
I’échantillon au moyen de ressorts. Trois sont placés dans un plan transversal orientés a 120°, et les

deux autres réalisent une mesure des déplacements verticaux. Cette disposition prévient de la
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translation de I’échantillon et de la rotation de la couronne sur laquelle les capteurs radiaux sont
placés. La déformation radiale s’obtient, dés lors, en effectuant la moyenne des déplacements
rapportés a la moitié du diamétre de I'échantillon. Par contre, les capteurs axiaux mesurent le
déplacement entre la couronne supérieure, sur laquelle ils sont fixés, et la couronne inféricure. La
déformation axiale s’obtient en rapportant la moyenne des déplacements mesurés a la distance entre
les deux couronnes (25,33 mm). La plage de mesure des capteurs radiaux est de 1/10° de pouce (2,54
mm) et celle des capteurs longitudinaux 12,27 mm. L’acquisition des déplacements se fait par
I'intermédiaire d’un multimetre et de conditionneurs électriques. C’est pourquoi les précisions des
capteurs sont réduites. Du fait, de la disposition des capteurs (parallélisme), de la gamme de mesure et
du traitement du signal électrique, la mesure des déformations axiales est moins précise que celle des

déformations radiales (Tableau 2).
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—' GDS Confinement (64 MPa) }-
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[T} Piere poreuse céramique
m Pierre en bronze fritté

D Echantillon
section AA' Couronne
? 1-2:LVDT axial

3-4-5:LVDTradial
6 : Ressorts de maintien

Figure 6 : Systéme de mesures locales (représentation schématique et photographie)

b, Etalonnage des captenrs

Les ¢talonnages ont été réalisés a 1’aide d’une vis micrométrique placée au contact d’un capteur. La
mesure de la tension a été effectuée en sortie de la carte d’acquisition de I’ordinateur, i.e. nous avons
ainsi pris en compte I'influence de la chaine de mesure (cdblages et soudures, conditionneurs, carte
d’acquisition). Les déplacements ont été imposés par incréments de 250 um sur la vis précise au

micrométre pres. La Figure 7 présente les résultats obtenus pour deux capteurs.
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Etalonnages capteurs
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Figure 7 : Courbes d’étalonnage des capteurs LVDT 1 & 2
Une droite d’interpolation linéaire a fourni les coetficients d’étalonnage du systéme de mesure, et la
précision a ¢t¢ déduite par rapport a ceux-ci : nous avons calculé I’écart moyen des points a la courbe.
Les résultats sont présentés ci-apres, dans le Tableau 2. La précision moyenne axiale est donc de
I’ordre de +/- 18,5 um, soit pour une distance entre les deux couronnes de 25,33 mm, une précision
dans la mesure de la déformation de +/-0,07%. De méme, pour la déformation radiale, nous obtenons

une précision de I'ordre de 0,025% (rayon de 18 mm, et une précision de lecture de +/- 4 pm).

Capteur Type Précision (+/- pm)
LVDTI Axial 16,1
LVDT2 Radial 4,56
LVDT3 Radial 3,43
LVDT4 Radial 3,99
LVDT5 Axial 20,9

Tableau 2 : Récapitulatif des précisions mesurées des capteurs de déplacement

Nous obtenons donc une précision de la mesure des déformations volumiques (&, = &, +2&,) de

I’échantillon de I'ordre de 10™ ce qui est satisfaisant. De plus, une comparaison entre les mesures
externes et internes montre que le systéme de mesure est fiable. En effet, nous avons positionné un
capteur de déplacement sur le piston, et nous observons une bonne correspondance entre la mesure
locale et la déformation ainsi mesurée. Les courbes sont semblables, la différence entre les deux est
imputable aux tassements des jeux (pierre poreuse, papiers filtres, ...). De méme, le changement de
taux de déformation se produit au méme niveau, cependant la mesure locale de la déformation
volumique est plus précise car elle ne prend pas en compte la compression de I’huile, la dilatation des

tuyaux et de I’enceinte ainsi que les fuites.
1.3. Méthodologie d’étude

1.3 Stratégie d’étude
Les essais ont été réalisés sur des échantillons de diamétre 38 mm puis 36 mm, et de hauteur 76 mm.

En effet, les premiers ont été manufacturés au tour, et dans un souci de normalisation a I’aide du
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carottier a eau ensuite. Du fait de la difficulté, le montage requiert 2 jours minimum, et de la durée de
I’essai (une a plusieurs semaines), le nombre d’essais est restreint. Nous avons réalisés plus d'une
quarantaine d’essais dont quelques uns n’ont pu étre interprétés. C’est pourquoi, nos essais ont été
englobés a la basc de données Pasachalk. Tous ces tests (plus de 70 dont 45 a notre actit) ont été
effectués selon une procédure de préparation similaire, et sur la cellule géodesign® détaillée

précédemment.

A la lumiére des courbes de rétention déterminées au chapitre III, 1l a été décidé d’étudier
principalement deux niveaux de succion : 200 kPa correspondant a peu prés a 50% d’eau, et 1000 kPa
soit un indice de saturation moyen de 10%. Afin de mieux identifier les effets de la succion, I’étude a
¢té parfois complétée par des essais a s = 500 kPa. Les succions 1000 kPa mettent en évidence les
cffets d’un faible niveau d’eau, et la succion 200 kPa éclaire sur le comportement intermédiaire de la
craie saturée a moitié d’eau et d’huile. D’autre part, la vitesse et les effets du temps ont été étudiés a
I"aide deux vitesses de chargement ( p = cste ) : rapide, 3,310° MPa.s' ; lent: 5,510° MPa.s™ .Ces
vitesses correspondent aux vitesses employées par Schroeder (2002) et adoptées dans le projet
Pasachalk, et trés peu de données existent sur les vitesses admissibles pour la craie (Havmeller &

Foged, 1998 ; Risnes et al., 1999 ; Homand & Shao , 2000).

Afin d’étudier I’ensemble du comportement, quatre types d’essais ont été réalisés suivant des chemins
radiaux (tana=¢/p) différents ; 0° essais isotropes, 15°, 30° et 45° degrés. Il est a signaler que les
essais a 45° n’ont pas toujours ¢té réalisables pour identifier la plastification par effondrement des

pores (en anglais, pore collpase) du fait de la proximité de la droite de rupture fragile.

1.3.2 Interprétation
Les déformations sont calculées a partir des tensions électriques mesurées, au moyen des étalonnages
précédents. La déformation volumique est déduite considérant 1’axisymétrie de I’¢chantillon et du

chargement: ¢, =&, +2€, ... - La valeur de la contrainte déviatorique q (ou déviateur) est

obtenue aprés retranchement du frottement mesuré a ['aide du rapport des surfaces, ceci permet de

calculer la pression moyenne exerceée.

_ o, +20, _1

N
[eq. V.2] 3 3

ou I est le premier invariant des contraintes : [ = o,

[eq. V.3] q=0,—0,= -\5[[

2
. ! : 1 s
ou II est le second invariant des contraintes : I = —(O’lj - —b,j]
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Lorsque la craie contient un ou deux fluides, il faut prendre en compte I’effet de la mise en pression de
I’espace poreux par le(s) fluides. Pour les sols ne contenant qu’un fluide, la prise en compte est simple
et s effectue en retranchant a la pression moyenne la valeur de la contre-pression appliquée au fluide.

Pour les craies, la relation proposée par Biot s’écrit avec un coefficient défini par

[eq. V4] B=1-K[K,

ol K et Kg sont respectivement les modules de compression de la craie et de son squelette solide.
Gourri (1991) détermine une valeur de B pour la craie de Lixhe autour de 0,8-0,9¢t B varie entre 0.9 et
1 pour des craies poreuses (40%) (Engstrom, 1992). Dés lors, I’application du principe des contraintes
cffectives conduit a surévaluer I'effet de la pression interstitielle ; cependant, nous n’utilisons qu’une
faible contrepression (200kPa). Dans le cas de la craie saturée uniquement d’eau ou d’huile, nous
avons utilisé le principe des contraintes effectives considérant qu’au regard des contraintes appliquées,

I’effet de la contre-pression est négligeable.

Dans le cas des sols non saturés contenant deux fluides, 'utilisation de la notion de contrainte
effective n’est pas pertinente (Jennings & Burland, 1962 ; Wheeler & Sivakumar, 1995 ; Delage &
Cui, 2000). L’utilisation de deux variables indépendantes est nécessaire a la description du
comportement mécanique d’un sol non saturé (Coleman, 1962) : la contrainte nette o-u, (ol u, est la
pression d’air) et la succion u,-u,.. Alonso ef al. (1990) ont étendu ces concepts dans le cadre d’un
modele Cam-clay (Schofield & Wroth, 1968) avec trois variables de contraintes indépendantes pour
décrire le comportement d’un sol particllement saturé : la pression moyenne nette p=p—u,_, le
déviateur des contraintes q ¢t la succion s=u,-u,. Ce cadre est couramment admis pour I’étude des sols
non saturés (Fredlund & Rahardjo, 1993 ; Wheeler & Sivakumar, 1995 ; Delage & Cui, 2000, Macari
et al., 2002). Delage et al. (1996) ont montré I’applicabilité et la pertinence de I'utilisation de ces
concepts pour |'analyse de la subsidence des craies pétroliféres. Dés lors, nous avons étendu les

variables indépendantes au cas de la craie multiphasique (eau-huile) et nous utilisons la pression

moyenne nette P = p—u_ 0u U, est la pression d’huile.

2 COMPORTEMENT MECANIQUE MULTIPHASIQUE

Avant d’examiner I’évolution du comportement mécanique en fonction de la répartition des fluides
dans les pores, nous avons jugé nécessaire de bien encadrer le comportement multiphasique par les
extrémes, i.e. saturé en eau, saturé en huile, saturé en air. Cette premiére étape a permis d’établir Ie
cadre général de I’étude, et les grands traits du comportement de la craie de Lixhe. Dans un deuxiéme
temps, les essais isotropes et les essais a chargement radial a succion controlée ont permis d’aborder

I’étude du comportement de la craie multiphasique en fonction de la succion.
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2.1. Effets du fluide saturant

Premiérement, afin d’encadrer le comportement multiphasique, les comportements extrémes (i.e

totalement saturés) ont été quantifiés.

Pl ] Essais isotropes
Les résultats d’essais de compression isotrope réalisés sur des échantillons de craie contenant de 1’eau,
de I’huile ou de I’air présentés sur la Figure 8 sont en accord avec les caractéristiques classiques du
comportement de la craie (Piau & Maury, 1994 ; Papamichos et al., 1997 ; Schroeder, 2002). On
observe une augmentation de la limite élastique en fonction de la mouillabilité du fluide saturant. Plus
le fluide est mouillant (I’eau), plus le matériau se plastific précocement. L’air, inerte, n’interagit pas
avec les grains solides et le matériau sec constitue ainsi la borne supérieure du comportement. A
I’inverse, les essais a I’eau définissent la borne inféricure car les interactions y sont les plus
importantes. L’huile utilisée, le Soltrol” (cf. chapitre II), bien que choisi pour son caractére non

polaire, produit cependant un affaiblissement par rapport a la craie séche.
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Figure 8 : Effets des fluides sur les comportements mécaniques, essais rapides
Outre la diminution de la pression moyenne a la rupture, nous pouvons observer un raidissement du
matériau, la mouillabilité du fluide ayant pour conséquence le ramollissement de la craic et la
diminution du module de compression K. Le module K reliant la pression moyenne et la déformation
volumique passe de 870 MPa pour I'cau a 1200 MPa dans le cas de I’huile et a 3000 MPa pour
I’échantillon sec. Ceci corrobore les résultats de la littérature obtenus aux essais unidimensionnels
montrant un module d’Young diftérent pour la craie saturée d’eau.
2.1.2 Essais radiaux

Des essais mettant en jeu le déviateur des contraintes ont ¢té effectués pour compléter les essais
isotropes. Nous présenterons dans ce paragraphe uniquement les essais rapides réalisés avec un rapport
n =g/ p correspondant a une inclinaison de 30° (Figure 9), les effets observés sur les chemins a 15°,

45° et pour les essais triaxiaux a confinement constant ¢tant similaires. La réduction selon le caractére

128 Chapitre V. Comportement mécanique de la craie de Lixhe



mouillant du fluide de la contrainte moyenne de plastification (Figure 8a) se retrouve sur le niveau de
contrainte déviatorique a la plastification (Figure 9b), plus élevée dans le cas sec et saturé en huile que
dans le cas de I’eau. Cet accroissement de la limite élastique observé sur chemin déviatorique
s’accompagne d’un raidissement du module de cisaillement G reliant le déviateur des contraintes a la
déformation déviatorique (g4=€,-€v/3). Pour les essais présentés sur la Figure 9, le module G vaut 1100
MPa pour I’cau, 3800 MPa pour I’huile, et 4300 MPa pour I’air. Il faut par ailleurs noter que la valeur
du module de compression varie selon le chemin de chargement suivi ; ainsi, pour un angle de 30° les
valeurs de K sont 1300 MPa pour I’eau, 1500 MPa pour I'huile et 6500 MPa pour [’air. Cet état de fait
démontre I’anisotropie de la craie de Lixhe, par ailleurs observable sur les graphiques présentant les
déformations volumiques en fonction des déformations axiales (Figure 8 et Figure 9). L’anisotropie

fera I’objet d’un prochain paragraphe (cf. § 4).
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Bien que la répétabilité¢ des essais soit satisfaisante, des écarts ont été trouvés (Figure 10) entre
plusieurs essais isotropes en terme de la contrainte moyenne de plastification. Ces ¢carts imputables a
I’effet de la porosité, comme le montre la Figure 10 ot est exprimé I'indice des vides initial en
fonction de la contrainte moyenne isotrope nette a la plastification a I’aide de trois essais réalisés aux

états eau, succion 200 kPa et huile . Il apparait que, a I’instar de Matthews & Clayton (1993), nous
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n’obtenons pas la méme pente selon 1'état de saturation de la craie et la pente de la relation pression
moyenne nette a la plastification indice des vides est plus faible dans le cas saturé en eau. Et,
I’affaiblissement provoqué par I’eau varie selon la densité de la craie. Nous observons une perte de
linéarité pour une gamme large de porosité a la succion 200 kPa (Figure 10). Cependant, dans la plage
de porosité de notre étude, I’interpolation linéaire au premier ordre est acceptable. La corrélation entre
la porosité¢ et la limite élastique n’a pu étre établie pour chaque succion et que dans le cas de
chargement isotrope. La relation limite élastique porosité peut en effet varier selon I'angle de

chargement (77 = ¢/ p ). Néanmoins, nous avons corrigé I’ensemble de nos résultats en considérant

que ’effet sur le déviateur était identique a celui sur la pression moyenne nette, et nous avons appliqué
le coefficient déterminé a s=200kPa pour les autres niveaux de succion et les essais a 1’huile. Toutes
les valeurs exposées ci-aprés ont été corrigées de maniére a prendre en compte la variabilité de la
porosité. La valeur de référence de I'indice des vides a été prise arbitrairement égale a 0,72
(n=41,8%).
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Figure 10 : Prise en compte de I’effet de la porosité, essais isotropes
A la lumiére des constatations antérieures, I'effet de la porosité a été envisagé sur les coefficients A et
« des essais isotropes. Ces parameétres correspondent aux pentes de la courbe indice des vides pression
moyenne nette dans un plan semi-logarithmique népérien. L’intersection entre ces deux droites
indique la pression de plastification, limite entre le régime pseudo élastique et le régime plastique. Les
valeurs de A et k sont présentées Figure 1la et Figure 11b en fonction de 'indice des vides initial.
Aucun effet notable n’a été identifié, une trop grande dispersion des résultats ne permettant pas
quantifier une tendance claire. Aucune correction n’a par conséquent pu étre appliquée pour prendre
en compte la variabilité de la porosité. La porosité ne semble pas avoir le méme impact sur la rigidité
que sur la plastification (Figure 10). Ceci pourrait en partie s expliquer par le fait que la plastification
est une donnée moins sensible que les modules élastique et plastique, qui dépendent du dispositif

expérimental, de la qualité du montage et de la précision du dispositif de mesure.
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Figure 11 : Evolution des parameétres A et k en fonction de la porosité (essais isotropes)
2.14 Synthése des résultats
La Figure 12 présente I’ensemble des couples contrainte moyenne nette et déviateur a la plastification
dans le plan (q,p), pour I’ensemble des essais saturés en eau, en huile et en air, corrigés au moyen des
corrélations ¢établies précédemment. Sur cette figure, nous avons aussi représenté les essais de
compression uniaxiale, p=UCS/3 et g=UCS (cf. chapitre 11). Une bonne concordance est visible entre
les résultats de la compression simple, les essais sur un chemin radial et les essais triaxiaux a
confinement constant. Ceci nous permet de définir les droites de rupture fragile par I’équation suivante

et d’établir les valeurs de I’angle de frottement interne et de la cohésion (Tableau 3) :

; 3IM
[eq. V.5] q=4q,+ Mp avec singp' =—
: (6+ M)
Angle de frottement ¢’ (0°) Cohésion ¢’ (kPa) Rapport C’/ C;CC
Eau 19.39 1582 2.2
Huile 21,51 2000 1.75
Sec / 3500 1

Tableau 3 : Paramétres de la droite de Mohr-Coulomb selon la configuration hydrique
Le manque de données sur la droite de rupture a I’état sec ne permet pas une détermination
satisfaisante de I’angle de frottement. La cohésion séche est établie pour un angle de frottement de 20°
a titre indicatif, afin de micux mettre en évidence 1’augmentation de la cohésion du fait du caractére

non mouillant de I'huile et de I’air, sachant qu’une trés légére différence de @’ est a signaler (Tableau

3), seulement celle-ci est trés peu significative comme [’avait établi Schroeder (2002). Et nous
considérons, a I'instar de Collin (2003), aucune influence du fluide (eau ou huile) sur I’angle de
frottement interne. Le frottement interne semble étre 1ié uniquement au squelette solide et ne semble

pas étre affecté par la nature du fluide saturant. Les valeurs de cohésion et de @' coincident trés bien

avec celles établies sur la craie de Lixhe : y'=22°, c..,=1,5MPa et ¢y .=2MPa.
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Figure 12 : Enveloppes de rupture obtenues dans les trois cas extrémes
Les essais pour différents angles de chargement ont permis de tracer les surfaces de charge de I’état
saturé a I’eau, saturé a ’huile et sec. Nous pouvons clairement distinguer une expansion du domaine
élastique de la craie en passant de la saturation en eau a celle en huile et a I'air. En prenant comme
r