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Résumé :

Le comportement hydro-mécanique des roches
argileuses indurées étudiées par 'ANDRA, pour la
faisabilitté de I'enfouissement des déchets
radioactifs, est identifié expérimentalement a
différentes échelles complémentaires dans le but de
fournir des éléments pour I’élaboration future de
modeles micromécaniques. La localisation spatiale
et temporelle des déformations et de
I'endommagement est analysée par des mesures de
champs (corrélation d'images numériques) et par
I'enregistrement d'émissions acoustiques.

Les évolutions de la roche au cours des succions
sont revisitées de par les apports des observations
de la microstructure et des mesures locales de
déformations associées aux évolutions de masse.
Aux faibles humidités, la perte d'eau induit de la
contraction avec refermeture des fissures existantes.
Pour les fortes humidités, du gonflement est associé
a de la prise deau. L'ouverture des fissures
existantes et la création d'un nouveau réseau de
fissures (de taille millimétrique et d'ouverture de la
dizaine de micrometres) contribuent au gonflement
apparent observé.

Les caractéristiques mécaniques apparaissent
dépendantes de la microstructure initiale de la roche
(argilosité) et de la microstructure induite par les
transferts hydriques (fissuration hydrique). Les états
secs présentent des déformations réparties de fagon
homogéne a I'échelle macroscopique et en lien avec
la nature hétérogéne des phases minérales a
I'échelle locale. A cette échelle, la déformabilité est
maximale pour les zones a prédominance argileuse.
Pour les états humides, aussi bien globalement que
localement, la distribution des déformations est
hétérogéne, dictée a la fois par la microstructure
composite de la roche et par la présence du réseau
de fissures hydriques.

Mots clefs :

Comportement hydro-mécanique « Localisation des
déformations « Endommagement ¢ Multi-échelle
Hétérogénéités < Argilite « Corrélation d'images
numériques * Emission acoustique.

Deformation and damage modes of deep
argillaceous  rocks under hydro-
mechanical solicitations

Abstract:

In order to provide input data for multiscale
constitutive models, an experimental identification
of the hydromechanical behaviour of an argillite
rock (from the underground research laboratory
built by ANDRA) is proposed within a multi-scale
approach. In particular, interest is focused on the
spatial and temporal localization of strain and
damage in a specimen during hydro-mechanical
loading. First, imposed suctions bring samples to a
given degree of water saturation; second, uniaxial
mechanical compression tests are performed on the
same samples which are instrumented with Digital
Image Correlation, at both the global scale of the
sample and the local scale of the microstructure,
and with Acoustic Emissions recording.

Dry samples undergo shrinkage associated with a
water content decrease. Wet samples swell and
store water. Depending of the clay ratio, a
significant contribution to this swelling can be
shown to be due to the opening of the preexisting
cracks and to the creation of new cracks. The crack
network is millimetric in size and of about a ten of
micrometres of opening.

The macroscopic mechanical response depends on
the initial rock microstructure (clay ratio) and on
the microstructure induced by the suction. For dry
states, macroscopic strain fields are homogeneous
while at the microstructure scale, strain is
heterogeneous and clearly correlated with the local
distribution of mineral constituents; clayed areas
are more deformable than other mineral phase. For
wet states, both overall and local strain fields are
heterogeneous. Strain is affected by the presence of
the cracks: close to them, the strain can be large
while at a distance larger than a few hundreds of
micrometers, strain distributions are showed to be
very similar to those in the dry states.

Keywords:

Hydromechanical behaviour  Strain localization ¢
Damage * Multi-scale » Heterogeneity ¢ Argillite «
Digital image correlation ¢ Acoustic emission.
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Résumeé

Modes de déformation et d'endommagement de roches argileuses profondes
sous sollicitations hydro-mécaniques.

Le comportement hydro-mécanique des roches argileuses indurées est identifié expérimentalement a différentes échelles
complémentaires (décimétrique a micrométrique). Un intérét particulier est porté a la localisation spatiale et temporelle des
déformations et de I'endommagement. Dans un premier temps, nous décrivons les techniques mises en ceuvre pour suivre les
évolutions du matériau sous sollicitations hydro-mécaniques : mesure de champs cinématiques par corrélation d'images
numériques (Digital Image Correlation ou DIC), suivi de I'endommagement par émission acoustique, analyse de I'évolution de la
microstructure par observations microscopiques et porosimétrie au mercure. Les développements de ces techniques sont
présentés ainsi que leurs sources d'erreurs et limitations.

Le matériau étudié est I'argilite du Callovo-Oxfordien, roche hote du laboratoire expérimental pour I'étude de I'enfouissement des
déchets radioactifs, exploité par ’ANDRA a Bure (Meuse/Haute-Marne). A partir de caractérisations microstructurales
(microscopies optique et électronique a balayage, porosimétrie au mercure), la roche peut étre décrite comme un assemblage
composite d'une matrice continue constituée de différents types d'argile et d'inclusions de grains de minéraux autres, en majorité
carbonates et quartz, dont la taille moyenne est de I'ordre de 50 pm.

Notre démarche vise a suivre, pendant le chargement hydrique et mécanique, les évolutions de parametres caractéristiques des
modifications de la roche. Elle comporte deux étapes successives. Tout d'abord, des transferts hydriques sont imposes sur des
éprouvettes de roche, par l'intermédiaire de paliers de succion couvrant une large gamme (2,8 a 150 MPa, ou en terme
d'’hygrométrie de 98 a 32% RH). Puis, pour chaque état hydrique, une fois I'équilibre atteint, une identification du comportement
mécanique instantané est effectuée sur les mémes éprouvettes, en s'intéressant plus particulierement a la localisation des
déformations (aux différentes échelles citées) et a I’apparition d’un endommagement éventuel.

Les évolutions physiques, géométriques et microstructurales enregistrées au cours des succions mettent en évidence le role des
parametres microstructuraux de la roche et de I'histoire hydrique imposée. Les succions élevées induisent des pertes d'eau
associées a un retrait anisotrope et a la refermeture des fissures pré-existantes. Au contraire, les faibles succions se traduisent par
des prises d'eau et une expansion géométrique. Une contribution importante de cette expansion est I'ouverture des fissures pré-
existantes et la création d'un nouveau réseau de fissures (de longueur millimétrique et d'ouverture maximale de I'ordre de la
vingtaine de micromeétres).

Le comportement mécanique en fonction de I'état hydrique du matériau est identifié a partir d'essais de compression uniaxiale
instrumentés en DIC (aux échelles globale de I'éprouvette décimétrique et locale de la microstructure composite) et en émission
acoustique. Est notamment analysée I’influence sur la réponse mécanique des parametres de la roche (teneur en eau, histoire
hydrique, minéralogie, stratification...).

Les caractéristiques mécaniques macroscopiques et I’homogénéité des champs de déformation dépendent fortement a la fois de la
microstructure initiale de la roche (l'argilosité en particulier) et de la microstructure induite par les transferts hydriques
(principalement, la fissuration d'origine hydrique). Globalement, le module et la résistance sont augmentés d'un facteur
respectivement de 2 et 3 quand la succion croit de 2,8 a 150 MPa. Les états secs présentent des déformations réparties de fagon
homogeéne a I'échelle macroscopique mais en lien avec la nature des phases minérales a I'échelle locale, avec une déformabilité
plus grande pour les zones argileuses que pour les zones autres. Pour les états humides, aussi bien globalement que localement, la
distribution des déformations est hétérogene, dictée, d'une part, comme pour les états secs, par la microstructure composite a
I'échelle micrométrique, mais aussi a une échelle intermédiaire, par la présence du réseau de fissures hydriques. Finalement, la
nette différence de comportement global entre les états sec et humide apparait dictée principalement par la présence des fissures
d'origine hydrique, et peu par une éventuelle évolution intrinseque des propriétés de la matrice argileuse induite par la
modification de sa teneur en eau au cours des succions.

Cette identification expérimentale des modes de déformation et de rupture en fonction de I'état hydrique, complétée par I’analyse
des évolutions microstructurales a des échelles variant du décimétre au micrometre, fournit des éléments pour I’élaboration future
de modeles micromécaniques.

Mots-clefs

Comportement hydro-mécanique, ldentification expérimentale, Localisation des déformations, Multi-échelle, Endommagement,
Microstructure, Hétérogénéités.
Succions instrumentées, Compression uniaxiale, Corrélation d'images numériques, Emission acoustique.



Abstract

Deformation and damage modes of deep argillaceous rocks
under hydro-mechanical solicitations

An experimental identification of the hydromechanical behaviour of an argillite rock is proposed within a multi-scale approach.
In particular, interest is focused on the spatial and temporal localization of strain and damage in a specimen during hydro-
mechanical loading. First, we describe the techniques used to follow the rock evolutions under loading, and in particular Digital
Images Correlation (DIC), Acoustic Emission, microscopy and mercury intrusion porosimetry. Measurement errors and device
limitations are discussed.

The studied material is the Callovo-Oxfordian indurated argillaceous rock (or argillite) of the Bure site where ANDRA has built
an underground research laboratory to study the radioactive waste storage. Petrophysical characterizations and microstructural
observations by optical and scanning electron microscopy provide an identification of the constitutive phase and a
characterization of their spatial distribution and typical sizes. Argillite can be described as a composite structure with a
continuous clay matrix and embedded mineral particles, essentially quartz and carbonates. The typical size of these particles
ranges from a few micrometers to a few hundreds micrometers, with an average size close to 50um.

The general experimental procedure combines two steps: first, imposed suctions bring samples to a given degree of water
saturation, and second, uniaxial mechanical compression tests are performed on the same sample. To understand the evolutions
of the material under hydric and mechanical loading, samples are instrumented with standard measurement techniques, but also
with Digital Image Correlation, at both the global scale of the sample and the local scale of the composite microstructure, and
with Acoustic Emission recording.

Moisture transfers are imposed by controlled suctions on the range of 150 to 2.8MPa, corresponding to the relative humidity
range of 32 to 98%RH. During pure hydric solicitation, the changes in physical parameters (weight, longitudinal and transverse
strain) are continuously recorded until stabilization. When sample equilibrium is reached, uniaxial compressive tests are
performed. Samples brought to lower relative humidity undergo an anisotropic shrinkage associated with a water content
decrease. Samples in equilibrium at 98%RH swell and store water. Depending of the clay ratio, a significant contribution to this
swelling can be shown to be due to the opening of the preexisting cracks and to the creation of new cracks. The crack network is
millimetric in size and of about a dozen micrometres of opening.

The macroscopic mechanical response and in particular the spatial homogeneity of the strain distribution depend on the initial
rock microstructure (clay ratio) and on the microstructure induced by the suction (new crack network). When suction increases
from 2.8 to 150MPa, Young modulus and strength increase with a factor respectively close to 2 and 3. For dry states,
macroscopic strain fields are homogeneous while at the microstructure scale, strain is heterogeneous and clearly correlated with
the local distribution of mineral constituents; clayed areas are more deformable than other mineral phase. For wet states, overall
and local strain fields are heterogeneous. Strain is affected by the presence of the cracks: close to them, local strain is important
but at a distance from cracks large than a few hundreds micrometers, strain distributions are similar to those in the dry states. The
main behaviour difference between dry and wet states seems to be due more to the presence of cracks induced by the suctions,
than to an intrinsic evolution of the mechanical properties of the clay matrix.

The multi-scale quantification of strain heterogeneity by Digital Image Correlation, and the determination of the damage
appearance by Acoustic Emission, are useful input data for the development and validation of multiscale constitutive models for
argillite.

Keywords

Hydromechanical behaviour ¢ Experimental identification « Strain localization ¢ Multi-scale « Damage °
Microstructure ¢ Heterogeneity.
Instrumented suction ¢ Uniaxial compressive test ¢ Digital image correlation ¢ Acoustic emission.
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Contexte et Problématique

Problématigue générale du stockage des déchets radioactifs
en milieux géologiques profonds

Un des principaux problémes de l'industrie nucléaire est la gestion des déchets radioactifs, en
particulier en aval de la production d'électricité. A ce jour, toutes les décisions relatives aux traitement,
conditionnement et stockage des déchets a faible et moyenne activité et vie courte (FMA), et des
déchets a haute activité et a vie longue (HAVL), ne sont pas encore prises car plusieurs solutions sont a
I'étude.

Dans le cas des déchets HAVL, en 1991, une procédure de réflexion et d'études, pour une durée de
quinze ans, a été engagée dans la cadre de la loi dite Bataille. En 2005, I'ANDRA et le CEA ont remis
les rapports correspondants aux autorités compétentes afin que d'éventuelles décisions soient prises.
Trois solutions sont envisageables : le stockage réversible des déchets en formation géologique
profonde, la transmutation et I'entreposage de longue durée de surface ou sub-surface.

Une solution envisagée en France comme dans de nombreux pays étrangers est un stockage en milieu
géologique profond, peu perméable et tectoniquement stable. Mondialement, les formations hotes
étudiées sont principalement des mines de sel (USA, Allemagne), des sous-sols granitiques (Suede,
Suisse, Japon, Canada), des couches argileuses (Belgique, Suisse, France). La durée de vie des déchets
HAVL étant de plusieurs milliers d'années, une des difficultés réside dans les prévisions a trés grande
échelle de temps de la tenue de ces ouvrages avec des spécificités particuliéres, notamment sur la
rétention des radionucléides.

Dans le cas de la solution francaise envisagée dans les couches argileuses profondes (ou argilites’) et
étudiée dans le laboratoire expérimental de Bure (situé aux confins des départements de la Meuse et de
la Haute-Marne) piloté par 'ANDRA, il s'agit de galeries de stockage a une profondeur de 500 métres.
Les concepts de stockage étudiés reposent sur un principe de barrieres multiples comprenant le colis
de déchets (le déchet primaire est contenu dans un conteneur de type f(t métallique), la barriere
ouvrageée qui est interposée entre le colis de déchets et la roche, et la barriere géologique qui est la
roche elle-méme. Le scénario actuel prévoit une phase réversible d'ouverture d'une durée assez longue
apres le dép6t des colis (de un a trois siecles). En effet, la loi prévoit cette réversibilité afin de laisser
aux générations futures une liberté de décision quant au choix de gestion, et en particulier la possibilité
d'un retrait des colis stockés ou des aménagements possibles du processus de stockage. De plus,
I'ouverture permet de réaliser un certain nombre d'observations et de mesures sur le site.

Cependant, pendant toute cette phase initiale, le milieu géologique est assez profondément perturbé
par un ensemble de phénomeénes simultanés et couplés.

Tout d'abord, au cours de I'excavation, la barriére naturelle est soumise a un déconfinement brutal qui
peut induire un endommagement important et mener localement a la rupture de la roche. Cette zone
endommagée mécaniquement est désignée par Excavation Damaged Zone (EDZ). Cette zone dégradée
peut conduire a une modification importante de la perméabilité (parametre pris en compte pour les
critéres de Slreté).

Lors de la phase d'exploitation (galeries ouvertes), le comportement mécanique peut étre fortement
influencé par un grand nombre d'actions qui modifient les conditions de I'équilibre physico-chimique
qui prévalait auparavant. En effet, la ventilation entraine des arrivées d'air a humidité variable, des
apports d'oxygéne et de bactéries, qui, associés aux matériaux introduits dans les galeries (aciers,
bétons), peuvent participer activement a des dégradations. Etant exothermiques (avec une température
a la paroi des colis a priori inférieure a 100°C), les déchets modifient a long terme la température
naturelle aux alentours des galeries ; la distribution des pressions de I'eau est aussi affectée.

! Le terme argilite est défini de facon multiple et est utilisé tantdt comme synonyme de roche argileuse, tantot
comme synonyme d'argile indurée [MIL 63] et tantdt comme synonyme d'argile schisteuse c'est-a-dire avec la
prédisposition de se fendre selon des plans particuliers, conséquence d'une stratification (dans ce dernier cas, cela
correspond au terme shale usité dans la littérature anglophone).

Contexte - 1 -



Contexte et Problématique

Apres la fermeture du stockage, commence une période transitoire qui se traduit par une résorption des
perturbations précédentes, a savoir une re-saturation en eau par le massif, un retour a la température
naturelle, un appauvrissement de I'oxygéne ainsi qu'un retour a I'état initial des contraintes
mécaniques. Au dela de cette période transitoire (estimée a quelques milliers d'années), la re-saturation
en eau étant achevee, l'eau dissout lentement les colis de déchets dont la radioactivité a décru
naturellement de maniere importante. Ainsi, les radionucléides migrent vers la barriére ouvragée puis
vers le massif. Le choix de la roche héte est trés important en terme de propriétés de transport : par
exemple, dans le cas des argilites de Bure, de par leur trés faible perméabilité a I'eau, estimée de
l'ordre de 10 & 10™ m? [GRE 03], le transport des radionucléides s'effectuerait plutdt par diffusion
dans I'eau que par mouvement de I'eau, ce qui d'aprés le scénario actuel ne conduirait & une remontée
de ces radionucléides en surface qu'aprés des temps si longs que leur radioactivité ne serait plus
nocive.

Cette bréve présentation de la problématique démontre I'interdisciplinarité scientifique nécessaire pour
apporter une réponse satisfaisante a cet enjeu sociétal. Ainsi, par exemple, le Groupement de
Recherche FORPRO a été créé pour amener des discussions entre géo-chimistes, géo-physiciens,
géologues et mécaniciens.

L'IRSN (Institut de Radioprotection et de Sdreté Nucléaire) dispose d'un site expérimental a
Tournemire dans une roche similaire a celle de Bure. Ce site se compose d'un tunnel construit en 1881
et de deux séries de galeries excavées en 1996 et 2003, et non recouvertes de magonnerie. Rapidement
apres I'excavation des nouvelles galeries, a été observé, a I'eil, un réseau de fissures horizontales
(paralléles a la stratification de dépdt) espacées régulierement d'une vingtaine de centimetres, sur
toutes les parois en contact avec l'air ambiant (Figure 0.1-a). Selon la saison, ces fissures s'ouvrent (de
I'ordre de 3 mm) et se referment presque totalement. Une corrélation directe a été observée entre leur
ouverture et I'numidité de I'air ambiant comme ['illustre la Figure 0.1-b, démontrant le fort couplage
hydro-mécanique et I'effet de la désaturation-resaturation dans le comportement des argilites [REJ 06].
Récemment, I'EDZ a été analysée a travers différentes propriétés (observations visuelles, profils de
perméabilité au gaz et des célérités des ondes acoustiques) sur des carottes provenant de huit sondages
radiaux (de longueur de I'ordre de 5 rayons de I'ouvrage, le rayon étant de I'ordre de 8 metres) répartis
réguliérement sur la circonférence circulaire des différentes galeries. Selon la date d'excavation, la
zone fracturée a des configurations différentes : pour le tunnel ancien, il s'agit de fractures denses,
paralleles aux parois, organisées en pelures d'oignon alors que dans les cas des galeries plus récentes,
les fractures sont horizontales ; dans tous les cas, la zone perturbée est de I'ordre de 0,2 rayon de
l'ouvrage. Rejeb et al. [REJ 06] analysent la fissuration observée dans le tunnel ancien comme un
phénomene différé dont les origines sont des couplages entre le relachement de la pression de pore,
des effets différés de fluage et de relaxation et des effets de la désaturation/resaturation. L'extension de
I'EDZ apparait donc comme un phénomene s'inscrivant dans la durée, ultérieurement a I'excavation
mécanique initiale seule.
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Figure 0.1 — Observation de fissures d‘origine hydrique sur le site de Tournemire [REJ 06].

En été, I'air dans les galeries est plus humide que en hiver, et peut étre hydriquement quasi-saturé.
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Ces différents phénoménes peuvent avoir des conséquences importantes sur les fonctions de Sdreté, et
en particulier sur la perméabilité. De plus, parfois négligeables pendant la phase d'exploitation dans
des ouvrages "plus classiques"” construits par I'nomme dont les durées de vie n'excédent pas 120 ou
150 ans (ponts, tunnels, barrages...), des effets différés se traduisent par des déformations importantes
fréquemment observées sur des ouvrages souterrains profonds (anciennes mines ou carrieres) et
pouvant amener & la rupture de la roche. Ces phénomeénes témoignent d'un comportement visqueux et
d'un endommagement progressif, traduisant des redistributions importantes des contraintes aprés
excavation, ce qui influe sur les niveaux de déformation.

La détermination et I'identification des mécanismes jouant des réles plus ou moins importants selon les
échelles de temps considérées sont donc a prendre en compte pour estimer le comportement a long
terme des roches hotes.

Dans ce but, a I'aide d'essais simples de caractérisations hydrigue et mécanique, nous cherchons
a appréhender des mécanismes de déformation et de fissuration, actifs a des échelles diverses et
pertinentes, et qui dictent la réponse macroscopique hydro-mécanique du matériau.

Cadre des travaux présentés

Par certains aspects, les roches silto-carbonatées argileuses indurées peuvent étre qualifiées de
matériaux "vivants" c'est-a-dire que leur structuration ainsi que leurs propriétés physico-chimiques ou
mécaniques évoluent au cours du temps en fonction de l'environnement gu'il convient donc de
maitriser ou du moins de connaitre. Par exemple, au dela du chargement mécanique proprement dit,
les principaux facteurs agissant sur la réponse mécanique sont la température et I'état de saturation en
eau, l'eau agissant d'une part sur la réponse des pores (au sens de la poro-mécanique, en terme de
pression de pore par exemple) et dautre part sur la structuration méme de certaines phases (en
particulier sur le gonflement de certaines argiles ou des phénoménes de transport). Ces effets ont été
observés sur un grand nombre de roches ou de géo-matériaux tels que le sel, les argiles, les sols en
géneral, les roches poreuses, les ciments-bétons (dont le comportement est entre autre, dicté par le
rapport eau/ciment, la taille des particules et le degré de maturation).

De facon générale, connaitre le comportement d'un matériau dans le but de concevoir, dimensionner
ou prédire des durées de vie de structures, peut se décliner selon trois axes non indépendants que sont
la caractérisation, la modélisation et la validation. En Science des Matériaux, comprendre un matériau
est une démarche qui peut étre schématisée selon le triptyque de la Figure 0.2 qui couple le procédé de
fabrication, la microstructure et les identifications du comportement et des mécanismes associés. Cette
démarche a pour but de pouvoir émettre des choix en termes de mise en ceuvre, de mise en forme pour
former des objets ou des structures. De fait, la Science des Matériaux est pluridisciplinaire.

comportement et mécanismes
(mécanique, hydrique, électrique, thermique ...)

i choix des matériaux et des

1 procédés

1
1
|
1 | A .
/\ > dimensionnement des
procédé de i ' structures et systémes
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1
1
1

e microstructure !
fabrication

A 4

Figure 0. 2 — Chaine des matériaux.

Dans le cas des matériaux naturels comme les roches, la fabrication n'est pas maitrisée puisqu'elle
découle de phénomenes naturels. Toutefois, la Pétrologie (du grec petra, pierre et logo, étude), science
qui étudie les mécanismes de formation et de transformation des roches, ainsi que la Pétrographie (du
grec petra, et graphé, description), science de la description microstructurale des roches, permettent de
comprendre a la fois la genése et la structuration des roches. Globalement, la Mécanique des Roches
s'intéresse a Il'identification des comportements vis-a-vis des diverses sollicitations. Elle integre ainsi
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des disciplines scientifiques variées telles que la géologie, I'hydro-physique, la mécanique des milieux
continus, la poro-mécanique, la micro-mécanique, la thermique, la chimie ...

De fait, la caractérisation du comportement nécessite une phase expérimentale (propre ou de retour
d'expérience de situations concrétes). ldéalement, cette identification doit décrire un certain nombre de
mécanismes physiques en jeu dans la réponse mécanique par rapport a une sollicitation donnée. La
modélisation batie sur des approches diverses (phénoménologique, micromécanique ou autre) se base
sur les descriptions précédentes afin de prédire le comportement du matériau soit intrinséquement, soit
au sein d'une structure, un compromis s'établissant entre raffinement du modéle et temps de calcul.
Afin d'estimer la justesse et les domaines d'applicabilité de tels modéles, une validation, par exemple
expérimentale avec prédiction a priori, doit étre menée.

L'étude expérimentale des roches argileuses est un exercice complexe de par les variabilités du
matériau (leur composition minéralogique peut dépendre de la profondeur d'enfouissement et ce a
quelques centimetres pres), de par l'incidence des conditions de prélevement et de stockage, et de par
les nombreux couplages entre les sollicitations mécaniques, hydriques, thermiques ou physico-
chimiques auxquelles la roche peut étre soumise. En plus des conditions expérimentales d'essai, il
convient de préciser un certain nombre de paramétres intrinséques du matériau tels que sa composition
minéralogique, le positionnement d'une éventuelle anisotropie, I'état hydrique ou tout autre parametre
caractéristique.

Les argilites sont des matériaux présentant une organisation multi-échelles, qui s'étend des tailles
nanomeétriques (feuillets) a des dimensions décimétriques (hétérogénéités de composition, veine de
pyrite, bioclaste) voire largement au-dela, avec des possibles failles régionales dans les formations
géologiques. Etant entendu que les phénomenes actifs dans le comportement macroscopique peuvent
s'initier & n'importe quelle échelle, il convient donc d'identifier les mécanismes en jeu ainsi que leurs
échelles de pertinence (non nécessairement les plus fines).

Nos travaux cherchent a identifier les comportements vis-a-vis du transfert hydrique et de la réponse
mécanique instantanée en termes de modes de déformation et d'endommagement. Il conviendra de
préciser aussi les mécanismes actifs en jeu ainsi que leurs échelles de pertinence.
Ainsi, certaines questions nous paraissent ouvertes telles que par exemples :
- comment le transfert hydrique modifie-t-il la microstructure de la roche ?
- en quoi et comment I'état hydrique (eau dans les pores, microstructure induite par des
succions hydriques ...) influence-t-il les réponses mécaniques globales et locales ?
- quels sont les modes de déformations et d'endommagement lors d'une sollicitation
instantanée ?
- existe-t-il une localisation des déformations et/ou de I'endommagement en lien avec des
hétérogénéités constitutives dont la nature et les échelles doivent étre définies ?
- existe-t-il un endommagement précoce détectable ou au contraire peut-on définir un
seuil de plasticité ?
- comment les modes de déformation et d'endommagement évoluent-ils en fonction de
I'état hydrique ?

Les différentes techniques expérimentales que nous mettons en ceuvre ont pour finalité de répondre
partiellement ou totalement a ces questions qui sont des enjeux pour les concepts de la Sreté d'un site
expérimental de stockage des déchets radioactifs.
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Plan du mémoire

Lors de la rédaction de ce mémoire, nous avons essayé autant que possible d'étre rigoureux et précis
(peut-étre parfois au détriment de la concision du texte) vis-a-vis a la fois des caractéristiques des
éprouvettes et des conditions d'essai.

Ce mémoire est construit en cing parties, elles-mémes composées de plusieurs chapitres.

La Partie | se consacre a une présentation bibliographique générale relative aux principales
caractéristiques des transferts hydriques ainsi que leurs conséquences sur le matériau (Chapitre 1). Les
comportements mécaniques typiques des matériaux rocheux sont relatés au Chapitre 2. En particulier,
sont rapportés les aspects de localisation des modes de déformation et d'endommagement au cours de
sollicitation mécanique.

Dans la Partie 11, aprés une définition d'un certain nombre de paramétres physiques caractéristiques
(Chapitre 3) relatifs aux matériaux poreux hydratés, les différentes techniques et méthodes
expérimentales employées sont présentées : moyens d'observation directe de la microstructure
(Chapitre 4), porosimétrie au mercure et isothermes de sorption (Chapitre 5). Les techniques
d'extensométrie optique par corrélation d'images et les techniques d'émission acoustique sont discutées
dans le Chapitre 6, d'abord de fagon générale, puis du point de vue des développements et des
adaptations menés au cours de nos travaux. Les ordres de grandeur des incertitudes des mesures des
déformations par corrélation sont précisés. Enfin, les techniques de caractérisation mécanique et le
formalisme mécanique utilisé sont présentés (Chapitre 7).

Les trois parties suivantes sont le cceur des travaux de ce mémoire. Constituées pour chacune d'elles,
d'un premier chapitre relatant les principaux résultats de la littérature dans le cas des argilites, elles
présentent I'ensemble de nos résultats et discussions en traitant respectivement les investigations
microstructurales, les essais et conséquences de succion hydrique, et les comportements mécaniques
en fonction de I'état de saturation de la roche.

La Partie 111 cherche a appréhender et comprendre I'organisation interne des argilites. Pour cela, le
Chapitre 8 présente les aspects généraux minéralogiques et pétrologiques des roches argileuses, ainsi
que les spécificités propres a l'argilite de Meuse/Haute-Marne a Bure. Des observations directes a des
échelles complémentaires (de centimétrique a sub-micrométrique) sont effectuées sur les matériaux
livrés, le réseau poral étant investigué indirectement (jusqu'a une échelle nanométrique) par intrusion
de mercure (Chapitre 9). Ainsi est formulée une représentation schématique multi-échelles de la
structuration interne de l'argilite. La connaissance de cette organisation structurale a différentes
échelles est une étape indispensable et préalable a I'identification de mécanismes activés sous
sollicitation, et a leur corrélation avec des éléments constitutifs de la roche.

La Partie IV regroupe les effets de sollicitation purement hydrique sur les argilites. Cette partie est
organisée tout d'abord en une présentation de résultats établis (Chapitre 10) décrivant les évolutions de
paramétres macroscopiques de transfert et les évolutions de la microstructure de l'argilite de
Meuse/Haute-Marne au cours de transferts hydriques imposés. Ensuite, les résultats et analyses des
essais réalisés sont présentés (Chapitre 11) en considérant les effets des succions sur les évolutions
physiques et microstructurales en termes de déformation et d'endommagement. Sont aussi prises en
compte les influences de I'histoire hydrique, de la minéralogie et de la direction de prélévement.

Une identification expérimentale du comportement hydro-mécanique est proposée en Partie V. Est
analysée l'influence de I'état hydrique sur la réponse mécanique, en particulier sur les modes de
déformation, d'endommagement et de rupture. Aprés une bréve synthése des résultats existants sur le
comportement mécanique de l'argilite de Meuse/Haute-Marne (Chapitre 12), le Chapitre 13 regroupe
les résultats et les analyses de la réponse mécanique en fonction de I'état de saturation de la roche,
dans le cas d'un chargement compressif uniaxial appliqué perpendiculairement aux plans de
stratification. Des techniques complémentaires et multi-échelles (extensométrie optique, émission
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acoustique) sont mises en ceuvre conjointement afin de mettre en évidence des mécanismes de
déformation et d'endommagement. Nous tentons d'identifier ces mécanismes et leur réle en fonction de
I'état hydrique et du niveau de contrainte. L'approche multi-échelles réalisée couvre les échelles du
décimetre au micrometre.

Des travaux complémentaires sont présentés au Chapitre 14 a titre exploratoire. Il s'agit seulement de
premiers résultats que des travaux complémentaires devraient compléter. Vis-a-vis de la réponse
mécanique, sont ainsi considérées l'influence du chemin hydrique (paliers successifs de désaturation et
resaturation), lI'influence de la position de la stratification par rapport au chargement, et I'influence de
la minéralogie.

Ces travaux révélent la complexité des mécanismes de déformation et d'endommagement des argilites,
conditionnés par I'état hydrique, par la nature stratifiée et par la présence d'hétérogénéités constitutives
de la roche. La combinaison des différents moyens d'observation mis en ceuvre simultanément a
I'application d'un chargement d'origine hydrique ou mécanique permet d'affiner les analyses du
comportement et d'en préciser les mécanismes actifs aux différentes échelles.

Enfin, des Conclusions achévent ce mémoire en s'appuyant sur les principaux résultats obtenus ; sont
aussi proposees des Perspectives qui pourraient alimenter des travaux futurs.
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Glossaire

Tout travail qui se trouve aux confins de différents domaines scientifiques se heurte a un probléme de
langage. En effet, I'expérience de chacun montre que des termes identiques peuvent avoir dans la
méme langue des sens différents suivant I'école de pensée ou la discipline qui les emploie. Ce point est
rendu plus complexe encore par l'internationalisation des recherches scientifiques a cause de l'usage de
traductions hatives et parfois incomplétes par rapport au concept décrit dans une langue autre.

Pour ces raisons et par soucis de clarté, nous précisons les définitions de quelques termes usités dans
ce mémoire. Ce glossaire n'est pas exhaustif et certains termes sont précisés plus en détails dans le
manuscrit, accompagnés si nécessaire de figures descriptives.

Description de la microstructure

Matrice : dans le cas de roche comportant des éléments de taille importante, le terme matrice désigne
la phase qui éventuellement englobe ces éléments. La matrice peut étre composée d'éléments de petite
taille et se présente sous forme d'une phase continue.

Claste : inclusion dans une roche, dont la nature peut étre un fragment de cristal, un fossile (bioclaste
dans ce cas) ou une roche autre.

Stratification/Litage : fait d'étre composé de couches successives dont les contrastes lithologiques
peuvent étre plus ou moins marqués. Le terme litage est plut6t réservé aux formations sédimentaires.
Homogeénéité/Hétérogénéité microstructurale : le caractere homogene ou hétérogéne de la
microstructure est lié a la distribution spatiale et morphologique des phases constituantes, qui doit étre
considérée a différentes échelles. Cette propriété peut étre dépendante des dimensions et de la position
de la zone considérée.

Fissure/Micro-fissure : surface de non-adhérence d'étendue limitée (de quelques microns a plusieurs
millimetres), ne traversant pas I'intégralité du volume considéré.

Fracture : surface de non-adhérence de grande étendue (de décimétrique a kilométrique voire au
deld), partageant le volume considéré en parties distinctes.

Volume Elémentaire Représentatif (VER) : au sens de la microstructure, un VER se comprend
comme le volume minimal permettant de décrire complétement la microstructure du matériau, ce qui
sous-entend donc que ce volume comprend les différentes singularités ou hétérogénéités du matériau.
Les propriétés mesurées sur une éprouvette de volume au moins égal au VER sont donc représentatives
des propriétés du matériau et s'affranchissent de la zone de prélevement des éprouvettes.

Description des modes de déformation, d'endommagement et de comportement

Bande de déformation : zone de dimension finie dans laquelle se concentrent des déformations lors
de I'application d'une sollicitation macroscopique.

Expansion : déformation d'origine diverse (mécanique, hydrique, thermique ...) conduisant a un
accroissement de dimension.

Contraction : déformation d'origine diverse (mécanique, hydrique, thermique ...) conduisant a une
réduction de dimension.

Gonflement : lors de transferts hydriques, dans le cas des roches argileuses, nous désignons par
gonflement, I'expansion de la phase argileuse dont les mécanismes peuvent étre divers (prise d'eau en
resaturation, gonflement osmotique selon la nature de l'eau, gonflement par altération physico-
chimique de certaines phases ...).

Retrait : lors de transferts hydriques, dans le cas des roches argileuses, nous désignons par retrait, la
contraction de la phase argileuse par désaturation.

Elasticité : propriété d'un corps a reprendre la forme et les dimensions qu'il avait avant une
sollicitation, lorsque celle-ci est supprimée.

Plasticité : propriété d'un corps a conserver des déformations permanentes lorsque la sollicitation est
supprimée. De facon générale, les déformations permanentes ont pour origine des mécanismes de
glissement tels que des roulements de grains pour les sols, des glissements relatifs des macromolécules
pour les polymeres, des glissements inter ou intra-grains pour les métaux, des glissements selon les
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plans cristallographiques pour les monocristaux. Les déformations permanentes associables a de la
plasticité se caractérisent par une continuité de la matiére alors que celles en lien avec de
I'endommagement se traduisent par des créations de discontinuités. Un seuil de plasticité peut étre
défini.

Ductilité : les matériaux qualifiés de ductiles présentent une rupture qui intervient aprés une étape de
"grande" déformation permanente. Les matériaux ductiles présentent un écoulement plastique avant de
se rompre par cisaillement.

Fragilité : les matériaux qualifiés de fragiles présentent une rupture brutale avec "peu" de déformation
préalable.

Endommagement : apparition et développement de nouvelles surfaces de non-adhérence au sein d'un
corps sous l'effet d'une sollicitation.

Résistance : contrainte maximale qu'un matériau peut supporter sans se rompre macroscopiquement.
La résistance correspond a la contrainte maximale appliquée avant un éventuel post-pic.

Isotropie : qualité d'un corps dont les propriétés sont indépendantes de I'orientation.

Anisotropie : qualité d'un corps dont les propriétés différent selon les directions considérées.

Effet d'échelle : influence des dimensions d'une éprouvette sur des paramétres (par exemple, sur la
résistance).

Homogénéité/Hétérogénéité des déformations : un critére d'homogénéité spatiale des déformations
est établi a une échelle donnée et peut se décrire comme une indépendance des déformations par
rapport au point considéré.
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Partie |
Comportements hydrique et mécanique des geomatériaux

Avant de décrire les techniques employées, les démarches suivies et les résultats obtenus, nous
présentons quelques données générales établies et relatives a :

- d'une part, les concepts de description de I'état de I'eau dans des milieux poreux, ainsi
que les mécanismes actifs lors des transferts hydriques et leurs conséquences pour le matériau
(Chapitre 1),

- d'autre part, l'identification des comportements et des mécanismes associés lors d'un
chargement mécanique (Chapitre 2).

Cette présentation bibliographique, loin d'étre exhaustive, cherche a rassembler quelques éléments qui
nous ont paru intéressants et nécessaires pour définir a la fois le paysage et la philosophie dans
lesquels s'inscrivent nos travaux. Notre démarche est dictée par l'identification des évolutions du
matériau sous sollicitation (hydrique ou mécanique), évolutions qui sont appréhendées en termes
d'évolutions de la microstructure, des modes de déformation et de I'endommagement, ceci a
plusieurs échelles complémentaires.

Les particularités propres aux argilites, établies dans la littérature sont respectivement décrites au
Chapitre 10 pour les caractéristiques des transferts hydriques et au Chapitre 12 pour le comportement
hydro-mécanique.
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Chapitre 1 — Transferts hydriques et conséquences pour le
matériau

L'eau est intrinsequement présente dans les roches argileuses (entre 1 et 10% pour les argiles raides).
La description détaillée des différentes phases des argilites (Chapitre 8) met en évidence deux types
principaux d'eau en fonction de la localisation et de I'énergie de liaison de I'eau :

- une eau liée chimiquement (dite aussi de constitution et associée aux espaces inter-
folliaires argileux) et physiquement (adsorption physique sur trois ou quatre couches
moléculaires au niveau du feuillet argileux) avec des fortes énergies de liaison,

- une eau libre ou interstitielle, contenue dans des espaces plus grands (typiquement au
dela de 20 nm, c'est-a-dire constitués par les pores intra- ou inter- agrégats argileux ou
inter-grains autres).

Ce dernier type d'eau est susceptible de migrer sous I'effet d'un gradient de pression, de température ou
de I'état de saturation.

1.1 - L'eau interstitielle dans les roches

L'eau interstitielle contenue dans une roche poreuse est soumise a des actions aussi diverses que la
gravité, la pression imposée par la structure, la capillarité dictée par la morphologie des pores,
I'adsorption imposée par les propriétés électriques des parois des pores, le chimisme induit par les
phases en contact. Ces actions lui imposent un état d'énergie. Les différentes causes précédentes
peuvent engendrer une évolution de son état énergétique. Cette variation d'énergie peut étre décrite par
un seul paramétre qu'est le potentiel, comme le décrivent Marshall et Holmes [MAR 79]. Rappelons
la définition d'un potentiel : le potentiel ¢ de I'eau interstitielle se définit par la variation d'énergie
nécessaire pour amener une quantité unitaire d'eau d'un état de référence a I'état dans lequel se
trouve cette eau dans la roche en position interstitielle. Le potentiel de I'eau interstitielle évolue de
facon continue quand I'eau passe d'un état a un autre.

Le potentiel total de I'eau interstitielle est la somme des potentiels résultant des variations de chaque
cause, par rapport a un méme état de référence. Le potentiel s'exprime classiquement par une énergie
rapportée a une masse d'eau unitaire, soit en Joules par kilogramme d'eau. Cependant, en Sciences des
Sols, il est usuel d'exprimer le potentiel en énergie rapportée a un volume unitaire ¢y ou a un poids
unitaire @, soit a des grandeurs respectivement de pression (Pa) ou de longueur (m).

1.1.1 - Expression du potentiel pour des matériaux poreux classiques

Dans un matériau poreux tel gu'un sol, dans le but de décrire les écoulements, on considere que le
potentiel total est la somme de trois composantes :

Equation 1.1 dhow = ¢y + ¢ + ¢-

avec ¢ le potentiel gravitationnel,
& le potentiel de pression,
& le potentiel osmotique.

Nous allons brievement définir chacun des termes mais, pour plus de détails, le lecteur pourra se
référer aux travaux de Daupley [DAU 97] ou Ramambasoa [RAMN 01] par exemples.
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le potentiel gravitationnel ¢,

La force d'attraction terrestre peut étre traduite par le terme ¢, qui correspond au travail a fournir pour
transférer une eau libre et pure d'un niveau de référence a un niveau donné défini par sa cote z.

On a ainsi les expressions suivantes de ¢, par unité de volume ou de poids :

Po) = Pliquide 9 Z Pow) = Z
avec g I'accélération de la pesanteur,
Piiquide 18 masse volumique de la phase quuidel,
z la cote.

le potentiel de pression ¢,

Le potentiel de pression correspond au travail a fournir pour imposer a une eau libre et pure, une
variation de pression sans en modifier sa position dans le niveau de référence choisi. Les causes de ¢,
sont multiples : la pression lithostatique, I'adsorption physique de surface, la capillarité, une pression
pneumatique due a une phase gazeuse pressurisee.

On a ainsi :
o) = Piiquice  hp =P oo = Ny
avec p la pression de I'eau,
hp la charge de pression, qui est une traduction en hauteur d'eau équivalente a la pression
p exercée.

le potentiel osmotique ¢,

Le potentiel osmotique se définit comme l'opposé du travail nécessaire pour transformer une eau pure
et libre en une eau de concentration donnée en solutés tout en restant positionnée dans le niveau de
référence donné. ¢, est négatif et traduit une diminution de I'énergie (par rapport a un état de référence
d'eau pure) de par la présence de solutés.

Par analogie avec les définitions précédentes, on a :

Do) = Piiquide 9 Nz = -7 Gaw) = = -7 /(Priquide 9)
avec 7« la pression osmotique,
h, la charge osmotique, qui est une traduction en hauteur d'eau équivalente a la pression
- rexercée.

1.1.2 - Expression du potentiel dans le cas de matériaux argileux

Les définitions précédentes s'appliquent pour l'ensemble des matériaux poreux. De par les fortes
interactions et relations eau/argiles, les milieux argileux ont amené a redéfinir certains concepts, en
particulier le potentiel de pression.
Par exemple, Bolt [BOL 56] et Tessier [TES 84] preferent exprimer le potentiel de pression ¢, selon
deux composantes : un potentiel matriciel ¢, et un potentiel pneumatique ¢, soit :

$o = Pn + don
Ceci présente l'intérét de dissocier I'effet de la pression de fluide, de I'effet de la seule présence d'eau
dans le réseau poreux. En effet, le potentiel matriciel se comprend comme le travail a fournir pour
introduire une eau de composition constante dans un milieu poreux a teneur en eau donnée, sans
modification de la cote z de référence.
Horseman et al. [HOR 96] ont raffiné le potentiel matriciel en introduisant :

- un potentiel d'adsorption ¢, qui prend en compte les différentes interactions physico-
chimiques entre I'eau et les argiles telles que la double couche électrostatique et les forces
de Van der Waals.

- un potentiel capillaire ¢, qui traduit la différence de pression entre la pression de l'air et
I'eau, ou en d'autres termes, la différence de pression entre la pression atmosphérique et
I'eau. Cette derniere définition conserve la notion de potentiel de pression pneumatique.

! La phase liquide correspond a "I'eau du site" c'est-a-dire I'eau chargée en minéraux. Nous supposons que la
masse volumique de cette "eau du site" est égale a la masse volumique de I'eau pure.
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Ainsi,ona:

%= ¢at dhe + don
Pour I'ensemble des définitions introduites précédemment, la déformabilité n'est pas prise en compte.

Lors des essais au laboratoire, la roche est déchargée de certaines composantes liées au site
d'enfouissement. Les variations du potentiel gravitationnel et de la pression atmosphérique peuvent
alors étre négligées. De plus, selon les essais menés, la surpression de gaz peut étre nulle. Ainsi, le
potentiel total de I'eau peut s'écrire :

Protal :)g"* ¢p+ .
= o+ o + M Pr

Equation12 o =&t Gt &,
L'état de I'eau est conditionné par les effets d'adsorption, de capillarité et d'osmose.

1.1.3 - Potentiel de I'eau, succion et humidité relative

La notion de succion a été introduite dans les années 1965 en Géotechnique afin de décrire I'état
énergétique de I'eau en position interstitielle dans un milieu poreux (cité dans [HOM 00]). Dans les
conditions de laboratoire, elle est directement assimilable a la notion de potentiel et est décrite par le
potentiel chimique g4 associé a la variation de I'énergie libre de Gibbs G en fonction de la
concentration n; du constituant i a pression et température données [HIL 88] selon :

Equation 1.3 /li:(%)

i’ T,P.n=ni

Le potentiel x correspond & une enthalpie libre molaire partielle et a la dimension [ML*T?mol™]% Le
potentiel peut aussi étre rapporté a un volume et a alors la dimension [ML™*T?mol™], ce qui
correspond a une pression.

L'Equation 1.3 peut étre simplifiée dans le cas d'une solution interstitielle [TES 84] selon la formule
suivante :

Equation 1.4  zw=1L0»+RTIN(aw)

avec  fy le potentiel chimique de la solution interstitielle,
,uVOV(T,p) le potentiel chimique de l'eau pure a un état de référence O et aux conditions de
température T et de pression P données,

R la constante des gaz parfaits,
aw I'activité de I'eau de potentiel 4.

L'activité d'une solution (paramétre adimensionnel) dépend de la quantité et de la composition des ions
dissous ainsi que des conditions de température et de pression. Elle est déterminée de facon semi-
empirique et est comprise entre 0 et 1.

A partir de I'Equation 1.4, on définit la succion s comme l'opposé de la différence de potentiel
chimique entre une solution interstitielle et une eau pure prise dans un état de référence, telle que :

M

0 _ —
] — 1w =RT In(aw)=—s
Equation 1.5 phem e @ liquide

avec M la masse molaire de I'eau.

2 M correspond & la masse (unité kg), L & la longueur (m), T au temps (s), K & la température (K).
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