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Résumé

Ce travail de these combine des approches expérimentales et théoriques visant a caractériser
I'impact des effets géomécaniques lors de 'injection de CO5 dans une formation de calcaire. La
premiere partie est consacrée a I’étude expérimentale, a I’échelle de I’échantillon, des évolutions
des propriétés pétrophysiques et géomécaniques du calcaire étudié sous l'effet de l'altération
chimique. L’évolution de la microstructure de la roche est également étudiée dans le but de
comprendre les phénomenes observés a 1’échelle macroscopique. La deuxieme partie vise a
définir, par approche micromécanique, un modele de comportement géomécanique prenant
en compte la dégradation des propriétés mécaniques de la roche carbonatée sous l'effet de
I'attaque acide. L’élasticité et la résistance de la roche ont été modélisées et validées par les

données expérimentales.

Mots-clés : Carbonate, roche, essai triaxial, altération chimique, homogénéisation, élasticité,

résistance a la rupture.

Abstract

This work composed of both experimental and theoretical studies aims at the characteri-
zation of carbonate rocks geomechanical evolution during COs injection. The first part of the
study deals with the experimental work in order to characterize the petrophysical and geome-
chanical evolution of carbonate rock under chemical effect. Microstructure evolution has been
investigated, in order to provide a better understanding of the observed phenomena at the
macroscopic scale. The aim of the last part is to derive macroscopic properties of carbonate
rock in framework of a micromechanical approach. The elastic moduli and effective strength in

both intact and altered states have been computed and are compared with experimetal data.

Keywords : Carbonate rock, triaxial test, chemical alteration, homogenization, elastic moduli,

strength.
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Introduction générale






Le stockage géologique du CO, apparait comme 'un des moyens d’action incontournables de
la lutte contre le réchauffement climatique induit par 'augmentation de la concentration dans
I’atmosphere de ce gaz a effet de serre. Les problématiques spécifiques générées par I'injection
de CO5 dans un aquifere ou un réservoir déplété proviennent de la capacité de ce fluide a
induire des réactions géochimiques avec les roches en place, susceptibles de remettre en cause
I'injectivité et I'intégrité du site retenu.

Les études expérimentales de co-injection de COq supercritique et de saumure dans des
échantillons de carbonates conduisent a des profils de dissolution non homogenes : création
de wormholes pour les forts débits d’injection ou profil de dissolution compacte proche de
la face d’injection pour les faibles débits (Egermann et al., 2005). Les échantillons ainsi
dégradés sont fortement hétérogenes et ne peuvent plus étre considérés comme des volumes
élémentaires représentatifs permettant de conduire une campagne de caractérisation des pro-
priétés géomécaniques et pétroacoustiques des roches apres altération chimique.

Une procédure d’altération homogene reposant sur 1'utilisation d’un acide retard activé uni-
quement sous 'effet de la température a été mise au point a I'IFP Energies nouvelles (Egermann
et al., 2006). Une observation des échantillons sous scanner avant et apres altération montre
des profils de porosité identiques avec une simple translation vers les porosités plus élevées.
Cette procédure a été utilisée avec succes pour étudier l'effet d’une altération chimique sur les
modules élastiques statiques et la résistance a la rupture d’échantillons de roches carbonatées.

Les études conduites dans le cadre du projet ANR GéoCarbone-INJECTIVITE et portant
sur deux carbonates réprésentatifs du Bassin de Paris (Calcaire du Comblanchien et Calcaire de
Lavoux) ont montré une diminution de la raideur et de la résistance a la rupture sous effet de
I’altération chimique supérieure a ce qui serait attendu pour des échantillons naturels de méme
écart de porosité qu’entre les échantillons sains et altérés (Bemer et Lombard, 2009; Bemer
et al., 2004). Ces résultats restent néanmoins insuffisants pour définir une loi de comportement
adaptée. En particulier, les mesures de porosité seules semblent insuffisantes pour prendre en
compte I'’ensemble des phénomenes qui impactent ensuite sur les propriétés mécaniques.

Ce travail de these combine des approches expérimentales et théoriques visant a permettre
la caractérisation de l'impact des effets géomécaniques lors de l'injection de CO, dans une
formation de calcaire. Plusieurs objectifs étaient poursuivis en parallele :

e disposer d'une nouvelle série de données concernant I’évolution des propriétés

géomécaniques d’une roche calcaire sous 'effet d’une altération chimique;

e caractériser I'impact de l'altération chimique sur la microstructure de la roche;

e définir un modele de comportement géomécanique via une approche par homogénéisation
prenant en compte la dégradation des propriétés mécaniques de la roche carbonatée sous
I'effet de 'attaque acide.

La partie I est consacrée a la caratérisation expérimentale de I'impact de l’altération chi-

mique sur les propriétés hydromécaniques (pétrophysiques et géomécaniques) et la microstruc-



ture du calcaire étudié. Elle comprend 3 chapitres.

Le chapitre 1 est une synthese bibliographique portant sur les études au laboratoire de
I'influence de 'injection d’une solution acide (co-injection de COs et de saumure, injection d’une
saumure chargée en CO, et d’acide retard) sur les propriétés pétrophysiques et géomécaniques
de roches réservoir.

Le chapitre 2 présente les dispositifs expérimentaux utilisés dans le cadre de ce travail ainsi
que les procédures d’essais correspondantes.

Le chaptire 3 présente la méthodologie suivie pour caractériser 1’évolution des propriétés
pétrophysiques et géomécaniques sous l'effet d’une altération chimique. Il fournit également
les informations obtenues sur la microstructure de la roche qui serviront de base a la mise en
oeuvre ’approche par homogénéisation.

La partie II, composée de quatre chapitres, est consacrée a I’approche micromécanique suivie
pour définir un modele de comportement géomécanique prenant en compte la dégradation des
propriétés mécaniques de la roche carbonatée sous 'effet de 'attaque acide.

Le chapitre 4 reprend les éléments clés des méthodes d’homogénéisation. On présente
brievement les bases de 'homogénéisation linéaire et les schémas d’homogénéisation utilisés
dans cette étude pour calculer les propriétés élastiques macroscopiques. On décrit ensuite les
approches dédiées a la détermination des criteres de résistance macroscopiques.

Dans le chapitre 5, on décrit la morphologie au sens d’'une approche par homogénéisation,
adaptée a la microstructure de la roche étudiée. En s’appuyant sur la morphologie ainsi définie,
on propose un schéma d’homogénéisation permettant de prédire 1’évolution des propriétés
élastiques de cette roche sous l'effet de I'altération chimique.

Les chapitres 6 et 7 sont consacrés a la définition des criteres de rupture macroscopiques
du calcaire étudié. Deux criteres microscopiques locaux sont envisagés : von Mises et Dru-
cker Prager. Dans le chapitre 6, la technique d’homogénéisation non-linéaire est utilisée pour
définir le critere macroscopique de rupture ductile. Le chapitre 7 développe un modele de limite
d’élasticité a partir d'un critere de fragilité local pour représenter le comportement macrosco-

pique dans le cas d’une rupture fragile.



Notations

On définie ici les principales notations utilisées dans ce mémoires pour faciliter la lecture.
Notations utilisées dans la partie 11

1 : tenseur d’identité d’ordre 2

I : tenseur d’identité d’ordre 4

J : projection sphérique de I

K : projection déviatorique de I

: tenseur d’ordre 1

: tenseur d’ordre 2

> > |

: tenseur d’ordre 4

tr(A) : trace de A

A, : déviateur de A

A,, : intensité la partie sphérique de A, A,, =tr(A)/3

Ay : intensité la partie déviatorique de A, Ay = \/m

C~! : inverse d'un tenseur d’ordre 4
div(A) : divergence d’un tenseur d’ordre 2
Q) : domaine occupé par le VER (volume élementaire représentatif)

@ : moyenne d’une grandeur a dans un domaine 2

C. : tenseur de rigidité de la couche d’interphase microporeuse a 1’échelle mésoscopique

Choy : tenseur de rigidité du nouyau de calcite a 1'échelle mésoscopique

Cs : tenseur de rigidité de la phase solide de la couche microporeuse a 1’échelle microscopique
k. : module de compressibilité de la couche d’interphase microporeuse a 1’échelle mésoscopique
1o : module de cissailement de la couche d’interphase microporeuse a 1’échelle mésoscopique
Frnoy : module de compressibilité du nouyau de calcite a I’échelle mésoscopique

Hnoy : module de cissailement du nouyau de calcite a ’échelle mésoscopique

f : fraction volumique de 'espace mésoporeux
fe : fraction volumique de la couche microporeuse
¢ : porosité de la couche microporeuse

® : porosité par pesée

Notations utilisées dans la partie I
Comme certains conventions sont différentes entre la mécanique des roches et la mécanique

des milieux continus. Dans cette partie, on utilise :



K, : module de d’incompressibilité drainé macroscopique (k)

G : module de cissailement macroscopique (ftac)
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Impact de I’'injection de CO> sur les
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1.1 Changement climatique et stockage géologique du
CO,

La consommation mondiale d’énergie a beaucoup augmenté au cours des dix dernieres années
et on estime la croissance de cette demande a 70% entre 2000 et 2030 (IEA, 2009). Dans ce
contexte, les énergies fossiles telles que le pétrole, le gaz et le charbon, continuent a jouer un
role important et dominant. Cette croissance conduit a une augmentation des émissions de gaz
a effet de serre, qui sont les grands responsables du réchauffement climatique.

Face a cette situation, plusieurs solutions sont envisagées pour parvenir a une réduction
sensible des émissions de CO, : la maitrise de 1’énergie, le développement d’énergies avec un
meilleur bilan carbone, en particulier les énergies renouvelables, et le développement de la
filiere capture/stockage du CO,. D’importants travaux sont actuellement conduits sur la filiere
capture/stockage géologique du CO; en raison des importantes possibilités de stockage dans le
sous-sol, notamment dans les bassins sédimentaires (Bradshaw et al., 2007).

Dans le cadre d’un stockage géologique, le CO, est injecté sous forme supercritique dans
une roche réservoir. Le stockage du CO, doit étre prévu sur des durées suffisamment longues
pour couvrir au minimum la période pendant laquelle les concentrations de gaz a effet de serre
demeureront critiques. Le stockage géologique pose des problemes complexes, en particulier
pour garantir la fiabilité des stockages sur le tres long terme et pour apprécier son impact
environnemental.

Les réservoirs potentiels de stockage du CO, doivent répondre a de nombreux criteres,
notamment :

e une porosité, une perméabilité et une capacité de stockage suffisantes;

e la présence d’une couche écran imperméable, appelée couverture, empéchant le CO, de

remonter vers des aquiferes d’eau potable et a terme vers la surface ;

e la présence de structures pieges, comme une couverture en forme de dome, controlant la
migration latérale du CO, dans la formation de stockage;

e une profondeur de plus de 800 metres, ou la pression et la température sont suffisamment
élevées pour permettre le stockage du CO, sous forme de fluide dense et maximiser ainsi
la quantité stockée ;

e l'absence d’eau potable : le COy ne doit pas étre injecté dans les eaux propres a la

consommation et aux activités humaines.

1.1.1 Options de stockage du CO,

Le stockage géologique est envisagé selon trois options (cf. Figure 1.1) :
e le stockage dans des gisements de pétrole et de gaz naturel;
e le stockage dans des gisements de charbons inexploités ;

e le stockage en aquiferes profonds.



Figure 1.1 — Stockage géologique du CO, (IFPEN)

1.1.1.1 Stockage dans des gisements de pétrole et de gaz naturel

Dans ce type de stockage, le CO, est injecté dans des roches ou le pétrole et le gaz ont
été exploités ou sont en voie d’épuisement. Cette option est a priori la plus facile a mettre en
oeuvre puisque ces structures ont retenu du pétrole et du gaz pendant des millions d’années et

que ce milieu géologique est bien connu.

Compression
of COp. g

Avant injection de CO, Apres injection de CO,

Figure 1.2 — Processus d’amélioration de récupération du gaz naturel (GDF., 2005)

Les techniques d’injection de CO, sont bien maitrisées dans le monde pétrolier et utilisées
comme des techniques avancées de récupération de pétrole et de gaz. Cependant, les volumes
de stockage concernés sont relativement faibles par rapport aux autres options. La figure 1.2

présente le processus d’amélioration de récupération du gaz naturel par injection de COs.

1.1.1.2 Stockage dans des gisements de charbons inexploités

Le charbon est un excellent absorbant de gaz. La majorité du gaz est absorbée dans la

microporosité et une partie reste libre dans la macroporosité.

Le méthane est naturellement présent dans la microporosité du charbon. L’injection de CO,
est capable de faire sortir le méthane de la microporosité et d’augmenter ’exploitation du gaz
naturel. Pourtant cette option est limitée par la faiblesse de la porosité et de la perméabilité

du charbon ainsi que par la difficulté a maitriser ce processus.



1.1.1.3 Stockage en aquiferes profonds

Les aquiferes salins profonds représentent le plus gros potentiel en matiere de capacité de
stockage. Ce sont des réservoirs d’eau salée non potable, situés a de grandes profondeurs. Ils
sont mieux répartis a la surface du globe que les gisements d’hydrocarbures. La grande difficulté
de cette option est que ces structures sont peu connues, ce qui implique donc des campagnes
lourdes et longues de vérification de la faisabilité du piégeage. Dans la suite de ce travail, nous

nous intéresserons en priorité a cette option de stockage.

1.1.2 Meécanismes de piégeage

Lorsqu’il est injecté dans un réservoir, le COy pénetre dans les pores de la roche, qui, dans
le cas d’'un aquifere profond, sont déja remplis d’eau salée. Au fur et a mesure de 'injection
du CO,, les mécanismes décrits ci-dessous commencent a entrer en action. Le premier est
considéré comme le plus important, car il empéche le COy de remonter a la surface. Les trois
autres tendent a améliorer Uefficacité et la sécurité du stockage au fil du temps (BRGM, 2007).

1.1.2.1 Accumulation sous la roche couverture (piégeage structurel)

Comme le CO, dense est plus léger que l'eau, il commence a remonter. Ce mouvement
s’arréte quand le CO5 rencontre la couverture de roche imperméable. Généralement composée
d’argile ou de sel, cette couverture agit comme un piege, bloquant la remontée du COy qui
s’accumule alors en dessous de celle-ci.

1.1.2.2 Immobilisation dans les pores (piégeage résiduel)

Le piégeage résiduel se produit quand les pores de la roche réservoir sont si étroits que
le COy ne peut plus remonter, malgré la différence de densité avec 1’eau environnante. Ce
mécanisme se produit principalement pendant la migration du COy et conduit généralement a
I'immobilisation d’un faible pourcentage du COs injecté en fonction des propriétés de la roche
réservoir.

1.1.2.3 Dissolution (piégeage par solubilité)

Une petite partie du CO; injecté se dissout dans ’eau salée présente dans les pores. L’eau
contenant du CO, dissous est plus lourde que celle qui n’en contient pas et a tendance a
descendre vers le bas du réservoir. La vitesse de dissolution du CO, dans la saumure dépend
de la surface de contact avec 'eau salée. De plus, la quantité qui va se dissoudre est limitée :
elle ne peut pas dépasser la concentration a saturation du COs dans l’eau salée. Toutefois,
suite au mouvement descendant de 1’eau contenant du CO,, 'eau salée est continuellement
renouvelée, ce qui augmente donc la quantité de CO, qui peut étre dissoute. Ces mécanismes
sont relativement lents car ils ont lieu dans 1’étroitesse des pores. Dans le cadre du projet
Sleipner, le CO, supercritique a été injecté dans la formation de gres peu consolidés d’Utsira.
Des estimations réalisées indiquent qu’environ 15% du CO, injecté est dissous au bout de 10
années d’injection (Chadwick et al., 2006).



1.2 Effets de l'injection de CO, sur les roches réservoir

Les roches réservoir admissibles sont en majorité des gres ou des carbonates. Les
problématiques générées par l'injection de CO, dans un réservoir proviennent de la capacité de
ce fluide & induire des réactions géochimiques avec les roches en place (réservoir et couverture).
Des travaux expérimentaux ont été conduits pour étudier les impacts de 'injection de CO,
sur différents types de roche réservoir (Brosse et al., 2005; Egermann et al., 2005; Izgec et al.,
2008; Luquot et Gouze, 2009; Noiriel et al., 2005). Les roches calcaires sont les plus sensibles
a l'injection de solutions acides. Nous nous focaliserons donc essentiellement sur les effets de
I'injection de COs sur les carbonates.

L’injection de CO, affecte les propriétés pétrophysiques ainsi que les propriétés
géomécaniques des roches réservoir. L'impact de 'injection de CO4 sur les propriétés mécaniques
a fait 'objet de moins d’études que celui sur les propriétés pétrophysiques. La difficulté majeure
provient de la dissolution non homogene de la roche réservoir en contact avec le fluide acide
injecté, qui empéche de conduire une campagne de caractérisation expérimentale des propriétés
mécaniques des roches altérées. Nous présentons au paragraphe 1.3 une méthode expérimentale

originale qui permet une caractérisation globale des effets pétrophysiques et géomécaniques.

1.2.1 Phénomenes observés sous ’effet de I'injection de CO,

L’injection d’une quantité massive de COy dans un réservoir conduit a d’importants
déséquilibres thermodynamiques qui déclenchent des mécanismes d’interactions roche-fluides.
Le COq se dissout dans la saumure, puis forme un acide faible (HyCO3) réagissant avec les
minéraux de la roche en place (calcaire, dolomite, anhydrite, etc...). La réaction chimique peut
modifier significativement la structure poreuse et les propriétés hydromécaniques de la roche
réservoir.

Les simulations numériques de I'injection de CO, supercritique a l’échelle d'un aquifere salin
montrent le développement d’une zone asséchée aux abords du puits dans laquelle on rencontre
quasiment uniquement le CO4 a I’état gazeux (Andre et al., 2007). Une zone de transition avec
une présence de COy gazeux et de saumure est ensuite rencontrée avant de parvenir a une zone
entierement saturée en saumure de moins en moins chargée en CO, et atteindre enfin une zone
intacte. Les phénomenes de dissolution et de précipitation se produisent essentiellement dans
les deux zones intermédiaires (cf. Figure 1.3).

A Téchelle du laboratoire, des essais de co-injection d’un mélange de saumure et de CO,
dans un échantillon de roche montrent que les phénomenes mis en jeux dépendent forcement
des débits d’injection, de la composition des fluides acides ainsi que de la nature des roches
(Egermann et al., 2005; Izgec et al., 2008; Luquot et Gouze, 2009).

Les roches calcaires ont fait 'objet de différentes études en particulier pour optimiser le

débit d’injection d’acides pour la stimulation des réservoirs carbonatés (Wang et al., 1993).
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Figure 1.3 — Phénomenes attendus aux abords d’un puits injecteur de CO, .

L’injection d’'une saumure saturée en CO, dans des échantillons de roches carbonatées montre
que le profil de dissolution du calcaire est fonction du régime d’écoulement. Un fort débit
d’injection crée des wormholes qui peuvent étre transportés plus loin dans ’échantillon, alors
qu'un profil de dissolution compact est formé pour un faible débit d’injection (Egermann et al.,
2005). L’altération est alors localisée et n’est transportée que sur une petite distance par rapport
a la surface d’injection (Lombard et al., 2010). La figure 1.4 illustre les deux principaux profils
de dissolution observés sous l'effet de l'injection de CO5 dans les carbonates (Egermann et al.,
2005).
Les régimes de dissolution sont caractérisés par deux parametres adimensionnels, le nombre
de Pecket et le nombre de Damkohler (cf. Figure 1.5) :
p=p - pp, =" (1.1)
D 0 D
ol 1 est la vitesse du fluide, [ la longueur caractéristique de pore, D le coefficient de diffusion

et k la constante de réaction.

(a) Formation de wormholes (500 cm*/h)  (b) Dissolution compacte ( 2 cm*/h)

Figure 1.4 — Profils de dissolution observés sous l'effet de I'injection de CO, dans les carbonates.

Les fortes valeurs de P, et P, D, correspondent a une dissolution non homogene par formation
de wormholes, tandis que les faibles valeurs de P, conduisent a une dissolution compacte. La

dissolution homogene est a priori obtenue quand P.D, tend vers zéro (Egermann et al., 2005),



ce qui rend difficile la génération des conditions expérimentales nécessaires pour générer ce
type de dissolution. Les régimes de dissolution observés a 1’échelle du laboratoire sont donc

principalement la formation de wormholes et la dissolution compacte.
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Figure 1.5 — Régime de dissolution en fonction du nombre de Pecket et du nombre Damkohler.

Noiriel et al. (2005) ont obtenu une dissolution homogene en injectant une saumure saturée
en CO, dans un petit échantillon de roche carbonatée. La roche étudiée est un calcaire quasiment
pur, provenant de la région de Lérouville située dans le basin de Paris. L’échantillon utilisé,
de 9 mm de diametre et de 21 mm de longueur, possede une porosité d’environ 27% et une
perméabilité de 40 mD. La solution injectée a un pH de 4 et le débit d’injection est de l'ordre
de 300 cm?/h. Pour obtenir une dissolution homogene, I'injection a été poursuivie jusqu’a une
porosité finale de 35%, soit une augmentation de porosité tres importante de 8%. L’utilisation
répétée de I'imagerie microtomographique a rayon X a permis d’observer le profil de dissolution
qui s’est révélé homogene le long de I’échantillon. La taille de I’échantillon utilisé rend cependant
difficile la caractérisation de I’évolution de ses propriétés.

Les mécanismes de dissolution intervenant a 1’échelle des pores présentent trois étapes (Gol-
fier et al., 2002; Lasaga, 1984) :

e le transport du fluide réactif vers la surface de réaction;

e la réaction sur la surface du minéral ;

e le transport du produit de réaction en s’éloignant de la surface de réaction.

La cinétique de la réaction est principalement controlée par I’étape la plus lente. Le transport
du fluide réactif vers la surface de réaction et le transport des produits de réaction en s’éloignant
de la surface de réaction sont caractérisés par un méme temps caractéristique : le temps ca-
ractéristique de transport. Si le temps caractéristique de transport est supérieur a celui de la
réaction, la réaction est limitée par le transport : 'transport limited’. Dans le cas contraire, la
réaction est limitée par la réaction : 'reaction limited’ (Luquot et Gouze, 2009).

La composition du fluide injecté peut affecter la dissolution de la roche en évitant ou fa-
vorisant le développement de wormholes. Elle peut également modifier I’acidité des fluides en

place et induire des phénomenes de précipitation (Egermann et al., 2005; Izgec et al., 2008).



La nature de la roche, caractérisée par sa composition minérale et sa microstructure, joue
également un role clé. Une roche hétérogene peut ainsi former un chemin préférentiel pour le
fluide acide (trou, worhmole) ou bien bloquer son écoulement (Egermann et al., 2005; Izgec
et al., 2008).

1.2.2 Evolution des propriétés pétrophysiques

L’étude de l'influence de l'injection de CO, sur les propriétés pétrophysiques de la roche
réservoir est une étape essentielle vers la maitrise de l'injectivité du COy dans le cadre du
stockage géologique. La plupart des travaux s’appuie sur des expérimentations interprétées
numériquement a ’échelle de la carotte afin de comprendre les différents mécanismes mis en
jeu. L’étude numérique a I’échelle du réservoir de I'évolution des propriétés pétrophysiques sous
Ieffet de I'injection de CO, est encore limitée du fait de la difficulté de prise en compte de tous

les phénomenes intervenant in situ.

1.2.2.1 Modification de la porosité

Dans le contexte du stockage du COs, la porosité est un facteur clé caractérisant le potentiel
du site en matiere de capacité du stockage. L’étude de la variation de la porosité sous 'effet de
I'injection de CO5 a pour objectif de prévoir le comportement du réservoir a long terme.

Apres une période d’injection de COy supercritique, des simulations numériques
d’écoulement réactif a 1’échelle du réservoir montrent une zone asséchée proche du puits d’injec-
tion ou se trouve uniquement du CO, supercritique (Andre et al., 2007). L’évaporation de I'eau
dans cette zone conduit a une précipitation de minéraux susceptible de diminuer la porosité. Les
interactions roche-fluides se produisent essentiellement dans les zones plus éloignées saturées
d’abord par un mélange de CO, gazeux et de saumure, puis par une saumure chargée en COs.
Dans ces deux dernieres zones, la porosité varie en fonction des phénomenes de dissolution ou
de précipitation des minéraux. Il n'y a pas de variation de porosité dans la zone intacte ou
I’on rencontre uniquement la saumure d’origine. Les résultats de ces simulations doivent étre
considérés uniquement d’un point de vue qualitatif, les modeles d’écoulement réactif a 1’échelle
du site n’étant pas a ce jour totalement validés.

A Téchelle du laboratoire, la porosité varie en fonction du profil de dissolution qui dépend
des conditions hydrodynamiques, de la composition des fluides acides, ainsi que de la nature
de roche.

Dans le cadre du projet ANR GéoCarbone-INJECTIVITE (Lombard et al., 2007), un
mélange de COy et de saumure équivalente a celle du Dogger a été injecté dans deux roches
carbonatées : le calcaire de Lavoux Jaune et le calcaire du Comblanchien. Le calcaire de Lavoux
Jaune est un calcaire quasiment pur, provenant d'un affleurement du Dogger. Il possede une
porosité moyenne de 'ordre de 20% et une perméabilité moyenne de l'ordre de 200 mD. Le

calcaire du Comblanchien provient du site de Charmottes dans le Bassin de Paris. Sa compo-



sition minéralogique est d’environ 85% de calcite, 5% de dolomite ferrifere et 10% de quartz.
I1 possede une porosité moyenne de I'ordre de 15% et une perméabilité moyenne de l'ordre de
10 mD (Bemer et Lombard, 2009). Différents débits d’injection ont été choisis dans le but de
modéliser le comportement du réservoir dans différentes zones (un fort débit correspondant a
une zone proche du puits et un faible débit a une zone plus loin du puits). L’observation du
profil de porosité scanner avant et apres traitement acide des échantillons montre plusieurs

tendances qui dépendent du débit d’injection et de la nature de roche.
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Figure 1.6 — Profil de porosité du calcaire du Comblanchien observé sous scanner avant et apres
injection de COy (Lombard et al., 2007)

La figure 1.6 présente les profils de porosité du calcaire du Comblanchien avant et apres
traitement acide pour deux niveaux de débit d’injection : 2 cm?/h et 70 cm?/h.

Le profil de porosité de 'expérience conduite & faible débit (Q, = Qco, = 2 cm?/h) est
singulier. Les images scanner montrent deux schémas de dissolution différents. On observe en
entrée de percolation (amont) un schéma de type compact sur les 6 ou 7 premiers millimetres
de I’échantillon. En aval de cette zone, le schéma de dissolution est plutot de type uniforme et
se traduit par une variation de porosité d’environ 0,7% sur I’ensemble de 1’échantillon.

L’observation scanner apres l'expérience conduite a un débit de percolation plus élevé (Q,,
= Qco,

wormholes sont transportés sur environ 50 millimetres et semblent étre atténués en sortie de

= 70 cm?3/h) montre un schéma de dissolution avec formation de wormholes. Les

carotte.

Dans le cas du calcaire de Lavoux Jaune, le profil de porosité scanner avant et apres
altération sur 'expérience conduite & forte débit (Q, = Qco, = 100 ¢cm?®/h) montre que
I'altération est localisée en amont de ’échantillon (cf. Figure 1.7b). Une observation des
images scanner montre la formation de wormholes suivant les lignes de courant principales
de I’écoulement. Dans le cas de expérience conduite & faible débit (Q, = Qco, = 5 cm?/h),
les images scanner montrent également une dissolution de type compacte localisée sur la face

amont de 1’échantillon.
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Figure 1.7 — Profil de porosité du calcaire de Lavoux observé sous scanner avant et apres
injection de COy (Lombard et al., 2007)

L’influence de la nature de la roche apparait nettement lorsque I’on compare ’altération des
deux types de calcaire étudiés. L’attaque acide est restée principalement localisée a proximité
de la surface d’injection pour le calcaire de Lavoux Jaune composé quasiment uniquement de
calcite (cf. Figure 1.7). Elle a au contraire agi quasiment sur toute la longueur de I’échantillon
pour le calcaire du Comblanchien dont la composition minéralogique est plus variée (cf. Figure
1.6).

L’évolution de la porosité d’une roche sous 'effet de processus de dissolution de minéraux
a été étudiée par différents auteurs (Brosse et al., 2005; Izgec et al., 2008; Luquot et Gouze,
2009; Noiriel et al., 2009). La dissolution de la calcite est controlée par la surface réactive de
la roche qui dépend de la surface spécifique des minéraux (Brosse et al., 2005), de la vitesse de
la réaction (Kieffer et al., 1999), des conditions thermodynamiques et de la porosité (Luquot
et Gouze, 2009). Brosse et al. (2005) ont proposé un modele dans lequel la surface réactive

est exprimée par le produit de la surface spécifique et d’un coefficient d’accessibilité aux sites

réactifs.

1.2.2.2 Modification de la perméabilité

La perméabilité est une propriété intrinseque de la roche qui dépend principalement de sa
microstructure : la taille des pores, la distribution de la taille des pores et la connectivité des
vides (Mavko et Nur, 1997). Elle est souvent évaluée a partir de la porosité en utilisant des lois
puissance (Pape et al., 1999). Dans le contexte du stockage géologique du COs, la perméabilité
est un facteur clé qui controle le niveau d’injectivité et joue donc un role important sur Uefficacité
du stockage.

La plupart des études portant sur la variation de la perméabilité sous l'effet de I'injection
de CO4 conduites a I’échelle du laboratoire montre que 'augmentation de la porosité n’entraine

pas systématiquement une augmentation de la perméabilité (Egermann et al., 2005; Izgec et al.,



2008; Luquot et Gouze, 2009).

Egermann et al. (2005) ont co-injecté de la saumure et du COy dans des échantillons de
calcaire de Lavoux qui possédent une porosité moyenne de 25% et une perméabilité moyenne
de 5 mD. Les expériences ont été réalisées sous des conditions représentatives de celles du
réservoir (pression de 300 bar et température de 120°C). Deux saumures différentes ont été
utilisées : la premiere a une composition assimilable a celle de I’eau de mer ; la deuxieme a été
préparée de la méme facon que la premiere, mais sans ions SO3~. Egermann et al. (2005) ont
montré que la variation de la perméabilité dépend fortement des phénomenes de dissolution
et de précipitation. Ils ont observé une augmentation de 20% de la perméabilité quand la
saumure sans ions SOF~ est injectée dans 1’échantillon. Par contre une diminution de 15% de
la perméabilité a été observée quand les ions SOF~ sont présents dans la saumure injectée.
Les deux essais ont été réalisés dans des conditions identiques avec un débit d’injection de
500 cm?/h. La présence d’ions SO3~ dans la saumure injectée entraine la re-précipitation des
insolubles et conduit a une diminution de la perméabilité.

Luquot et Gouze (2009) ont proposé un modele reliant la perméabilité a la porosité par une
loi puissance en introduisant un parametre de surface réactive intégrant les complexités de la
microstructure ainsi que le régime de la réaction chimique. La diminution de la perméabilité
est observée pour un régime limité par la réaction pour lequel des phénomenes de précipitation
entrent probablement en jeu.

L’influence du déplacement des particules fines sur la perméabilité a été soulignée dans
les travaux de Noiriel et al. (2005). Ils ont injecté de la saumure saturée en CO, dans
des échantillons de calcaire de Lérouville, qui possede une porosité moyenne de 27% et une
perméabilité de 40 mD. Noiriel et al. (2005) montrent que, sur un échantillon court d’envi-
ron 2 cm, les grains fins entrainés et déposés par ’écoulement peuvent étre évacués et sortis
de I’échantillon lorsque 'on continue a injecter le fluide, ce qui induit une augmentation de la
perméabilité. Par contre, sur un échantillon relativement long, a I'intérieur duquel les grains fins
restent bloqués, le déplacement des fines peut induire une chute de la perméabilité. La question
demeurant ouverte est de savoir si ce phénomene de déplacement de fines affecte ’évolution de

la perméabilité a 1’échelle du site.

1.2.3 Modification de la microstructure

L’étude de la modification de la microstructure d’une roche sous l'effet de I'injection de CO,
constitue une étape importante pour expliquer 1’évolution d’autres propriétés physiques. Ces
études encore rares a I'heure actuelle sont conditionnées par 1'acces a des outils puissants pour
observer la microstructure sans détruire la roche. Les analyses par lames minces, microscanner,
RMN (Résonance Magnétique Nucléaire) et MEB (microscopie électronique a balayage), sont
les méthodes les plus utilisées, les analyses par RMN et microscanner présentant l'avantage

d’étre des techniques non destructives. Les échantillons destinés a I’observation au microscanner



doivent néanmoins étre de petite taille (typiquement un diametre d’environ 6 mm pour 7 mm

de hauteur pour garantir une précision d’observation optimale).
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Figure 1.8 — Evolution de I'état de surface et de la taille des pores (Noiriel et al., 2005)

Dans une roche calcaire, 'arrivée d’eau acidifiée dans le milieu induit une dissolution de la
calcite aux interfaces fluide-solide conduisant a une évolution de la microstructure de la roche.
Noiriel et al. (2005) ont injecté de la saumure saturée en COy dans un échantillon de calcaire
provenant de la région de Lérouville dans le bassin de Paris. L’utilisation répétée de I'imagerie
microtomographique a rayons X leur a permis d’observer I’évolution de la taille des pores et
la variation de la rugosité de la surface des minéraux en contact avec le fluide acide. Dans
cette étude, ’échantillon altéré a vu une augmentation de porosité importante de 'ordre de
8% permetant d’obtenir une bonne analyse de 1’évolution de la microstructure par 'imagerie
microtomographique a rayon X. La figure 1.8 montre 1’évolution de I’état de surface et de la

taille des pores apres l'essai d’injection de COs.

1.2.4 Evolution des propriétés mécaniques

Un point clé pour le succes du stockage géologique du CO4 est d’assurer 'intégrité a long
terme des formations géologiques ainsi que des puits d’injection. Les études de I'impact de
I'injection de CO5 sur les propriétés géomécaniques des roches réservoir jouent ainsi un role
essentiel pour garantir la fiabilité d'un tel stockage.

Les modifications des propriétés pétrophysiques au cours de l'injection de CO5 résultent de
plusieurs phénomenes : la dissolution, le transport et la précipitation. La question posée est
alors de détermnier si ces phénomenes peuvent conduire a des effondrements des réseaux de
pores ou a d’autres mécanismes de déformation.

Les sites actuels d’injection de CO5 (Chadwick et al., 2006) ont pour objectif soit d’améliorer
la récupération du pétrole : Weyburn au Canada (carbonate), Permian Basin aux Etats-Unis
(carbonate), soit de tester les possibilités de stockage en aquiferes salins profonds : Spleiner en

Norvege (gres), Kalundborg au Danemark (gres), In Salah en Algérie (carbonate). Plusieurs



millions de tonnes de CO4 ont été injectés dans ces réservoirs. Les exigences de fiabilité et de
stireté des sites de stockage nécessitent de caractériser la réponse géomécanique des roches en
prenant en compte les effets spécifiquement induit par les phénomenes géochimiques entrant
en jeu. La plupart des travaux récents étudient les interactions roche-fluide sous 'angle de leur
effet sur les propriétés pétrophysiques des roches réservoir. Ce sont essentiellement des études
a l’échelle du laboratoire portant sur les phénomenes de dissolution et de précipitation en
présence de CO, et leur influence sur les propriétés pétrophysiques des carbonates. Le couplage
chimie-mécanique reste un domaine d’étude encore peu exploré.

L’étude du comportement mécanique des roches sous 'effet d’une altération chimique a
été abordée soit via des simulations numériques a ’échelle du réservoir (Vidal-Gilbert et al.,
2009), soit expérimentalement & 1’échelle du laboratoire (Bemer et Lombard, 2009; Gueguen
et Bouteca, 1999; Le Guen et al., 2007; Liteanu, 2009). Les travaux s’orientent essentiellement
sur l'accélération de la déformation des roches en présence d’'un mélange de saumure et de
CO,. Dans le travail de Le Guen (2006), la saumure saturée en COs est injectée dans trois
types de roche : le calcaire des Estaillades, le calcaire de Lavoux et un gres a ciment carbonaté,
avec différents niveaux de pression d’injection. La contrainte verticale, la pression de confine-
ment et la température appliquée aux échantillons assurent des conditions similaires a celles du
réservoir. Il s’agit dans cette étude d’essais triaxiaux a une pression confinement de 12 MPa et
une température de 40°C. La déformation verticale des échantillons mesurée en cours d’essai
par un capteur LVDT situé a l'extérieur de la cellule montre une compaction instantanée des
échantillons lors de 'arrivée du fluide réactif. Pour les mémes conditions d’essais, les échantillons
de calcaire de Lavoux se déforment plus significativement que les échantillons de gres, ce qui
s’explique simplement par la différence de composition minéralogique des deux roches. La so-
lubilité et la cinétique de dissolution du quartz sont en effet nettement inférieures a celles de
la calcite. L’arrivé du fluide dans les échantillons de carbonate déclenche donc des réactions
chimiques plus rapides et de plus grande ampleur que I'arrivé de fluide dans les échantillons de
gres (Le Guen, 2006).

Dans le travail de Bemer et Lombard (2009), une procédure expérimentale d’altération
chimique homogene est proposée. L’objectif de cette procédure est de garantir un profil de
dissolution homogene permettant de conserver un échantillon assimilable a un VER (Volume
Elémentaire Représentatif) et de pouvoir ainsi étudier a l'appareil triaxial le comportement
mécanique de la roche altérée. Trois roches carbonatées différentes ont été étudiées : deux
roches réservoir et une roche située dans la zone transition entre le réservoir et la couverture.
Les résultats seront détaillés dans le chapitre suivant afin de décrire précisément cette nou-
velle technique qui s’avere prometteuse pour I'étude de I'influence du CO4 sur les propriétés

géomécaniques.



1.3 Meéthode d’altération homogene

Les études expérimentales conduites a ’échelle du laboratoire jouent un role important
dans la caractérisation du comportement mécanique des roches sous l'effet d’injection de COs.
Cependant, comme nous ’avons présenté au paragraphe précédent, la co-injection de CO su-
percritique et de saumure dans des échantillons de carbonates conduit a des profils de dissolution
non homogenes (création de wormholes pour les forts débits d’injection ou profil de dissolution
compacte proche de la face d’injection pour les faibles débits), et ne permet donc pas d’obtenir
des échantillons a méme d’étre considérés comme des volumes élémentaires représentatifs pour
des campagnes expérimentales de caractérisation géomécanique. Il existe actuellement deux
méthodes potentielles pour parvenir a une altération homogene de la structure poreuse :

e mise en place d'une solution passive qui est activée apres l'injection (acide retard ou

déclenchement d’une attaque par une action extérieure) (Egermann et al., 2006) ;

e mise en place extréemement rapide de la solution acide pour qu’elle garde toute sa réactivité

une fois dans l'espace poreux (Egermann, 2005).
Les deux méthodes ci-dessus qui n’utilisent pas directement du COs ont été testées avec
succes a 'IFP Energies nouvelles. La premiere n’implique pas de contraintes spécifiques sur
la perméabilité et la longueur de I’échantillon. La seconde nécessite un échantillon de faible
épaisseur et relativement perméable; elle n’est donc pas adaptée a une caractérisation des
propriétés mécaniques apres altération.

Dans le contexte du stockage géologique du CO,, le point essentiel est de savoir si les
processus de dissolution homogene générés par ces méthodes sont représentatifs de ceux induits
par I'injection de COs. La zone de dissolution homogene attendue in situ loin du puits d’injection
(Andre et al., 2007) pourrait notamment étre modélisée par ces techniques. La comparaison de
I’évolution des propriétés pétrophysiques et géomécaniques induites par injection de COs et par

altération homogene reste a conduire afin de garantir la représentativité de cette technique.

1.3.1 Meéthode d’altération par acidification rapide

La méthode d’altération par acidification rapide repose sur la mise en place extréemement
rapide de la solution acide pour qu’elle garde toute sa réactivité une fois dans I’espace poreux.
Le dispositif expérimental et les procédures associées sont détaillés dans (Egermann, 2005).

Les essais ont été conduits sur deux types de calcaire de Lavoux : un calcaire de Lavoux peu
perméable (Lavoux roche fine) possédant une perméabilité moyenne de 2 mD et un calcaire de
Lavoux plus perméable (Lavoux Jaune) de 470 mD. Les échantillons ont une longueur d’environ
2 cm (échantillon court) et un diametre de 5 cm. La porosité de I’échantillon de Lavoux roche
fine est de 22,9% et celle de I’échantillon de Lavoux Jaune est de 27,7%. Plusieurs cycles
d’injection d’acide ont été réalisés.

Dans les deux cas, les essais ont montré une augmentation significative de la perméabilité



en fonction du nombre d’acidifications réalisées. Le taux d’augmentation dépend largement de
I’échantillon utilisé. Huit cycles d’acidification ont conduit a une augmentation de perméabilité
de 30% pour I’échantillon peu perméable et de 70% pour ’échantillon perméable, les augmenta-
tions de porosité associées étant similaires (respectivement de 1,6% et 1,8% en valeur absolue).
Ces variations proviennent sans doute de la différence de structure poreuse du Lavoux roche
fine et du Lavoux jaune. Au démontage, les échantillons ayant subi une acidification rapide
ne présentent pas de wormholes. Un autre essai réalisé avec le méme acide en procédant a une
injection standard a un débit de 500 cm?3/h a bien conduit a la création de nombreux wormholes
(cf. Figure 1.9).

A;zéilgge Acidification
standard rapide

2

Echantillon sain

Figure 1.9 — La dissolution de calcaire de Lavoux induit par altération homogene et par attaque
acide standard (Egermann, 2005).

1.3.2 Meéthode d’altération chimique par acide retard

Cette méthode d’altération repose sur 'injection d’un acide retard activé uniquement une
fois en place dans le réseau poreux sous l'effet de la température. Le dispositif expérimental et
les procédures associées ont été détaillés dans (Egermann et al., 2006). L’échantillon cylindrique
(40 mm de diametre pour 80 mm de longueur) est placé dans une cellule porte-échantillon et
soumis a plusieurs cycles de traitement acide. Chaque cycle d’altération comporte trois étapes :

e un balayage de I’échantillon, déja saturé par de la saumure a 5g/1 en NaCl, par de 'acide

retard (quantité injectée équivalente a environ trois fois le volume poreux estimé) ;

e une activation de 'acide retard sous 60°C;

e un balayage de ’échantillon par de la saumure a 5g/1 en NaCl.

Le niveau de dégradation final est controlé par le nombre de cycles subis par ’échantillon. La
température d’activation de l'acide retard correspond a la température de séchage en étuve
utilisée pour sécher tous les échantillons lors de la mesure de la porosité par pesée a I’état sec et
a I'état saturé. L’ensemble des échantillons (intacts et altérés) a donc vu cette température et
les différences de comportement observées ne peuvent donc pas étre imputées a la température

d’activation. Deux niveaux d’altération ont été étudiés : le premier est obtenu a l'issue de trois



cycles de traitement acide et le second a l'issue de six cycles de traitement acide.

Les études utilisant l'altération par acide retard présentées dans ce paragraphe ont été
réalisées dans le cadre de deux projets ANR : GéoCarbone-INJECTIVITE (Lombard et al.,
2010) et GéoCarbone-INTEGRITE (Fleury et al., 2010). L’objectif était d’étudier leffet de
I'injection de CO5 sur le comportement mécanique de roches réservoir et couverture du Bassin
de Paris. L’étude conduite dans le cadre du projet ANR GéoCarbone-INJECTIVITE portait
sur deux roches carbonatées représentatives du bassin de Paris : le calcaire du Comblanchien
et le calcaire de Lavoux Jaune. Le calcaire du Comblanchien provient du site de Charmottes
situé dans le Bassin de Paris. I a une porosité moyenne de 14, 7% =+ 0,8% et une perméabilité
intrinseque comprise entre 2 et 20 mD. Le calcaire de Lavoux Jaune provient d'un affleurement
du Dogger et est considéré comme un analogue de 1’Oolithe Blanche du Bassin de Paris. 11
s’agit d’un calcaire quasiment pur avec une porosité moyenne variant entre 16% et 22% et une
perméabilité intrinseque comprise entre 150 et 250 mD.

Dans le cadre du projet ANR GéoCarbone—INTEGRITE, I'étude a été conduite sur des
échantillons d’un calcaire compact provenant d’une zone de transition entre le réservoir et la
couverture du site de Charmottes. Ce calcaire a une porosité moyenne de l'ordre de 5%. La
faible perméabilité de cette formation, inférieure a 0,01 mD, fait d’elle a la fois un matériau
d’étude intéressant pour l'adaptation des techniques d’essais standard aux milieux tres peu
perméables et une premiere barriere a la progression éventuelle du COq vers les aquiferes

supérieurs vulnérables et a terme la surface.

1.3.2.1 Effet de ’acide retard sur les propriétés pétrophysiques
1.3.2.1.1 Effet sur les roches réservoir

Deux niveaux d’altération ont été appliqués sur des échantillons des calcaires de Lavoux
Jaune et du Comblanchien. On a observé sous scanner un profil de porosité similaire avant et
apres altération chimique avec une simple translation vers les porosités plus élevées (cf. Figure
1.11). Sur ces échantillons relativement perméables, trois cycles et six cycles de traitement a
I'acide retard correspondent & une augmentation de porosité d’environ respectivement 1% et
2% (en valeur absolue), soit un gain respectif d’une et deux unités de porosité.

Les profils RMN avant et apres altération de deux échantillons de calcaire du Comblanchien
sont présentés sur la figure 1.10. Dans cette analyse, tout le signal inférieur a 260 microsecondes
correspond a des artéfacts de mesure et ne doit donc pas étre considéré. Les résultats obtenus
montrent une modification du profil des temps de relaxation de 1’échantillon altéré par rapport
au profil observé a I’état intact. L’'interprétation est rendue difficile par les divers phénomenes
qui entrent probablement en jeu :

e la création de petits pores rendant la proportion de gros pores moins importante ;

e des effets de surface des pores dont la rugosité peut avoir changé;

e la précipitation d’especes dans les pores.
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Figure 1.10 — Profils RMN des échantillons de Comblanchien 4-1 (a) et 4-2 BV (b) avant et

apres 6 cycles de traitement acide
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Figure 1.11 — Profil de porosité du calcaire du Comblanchien 4-1-DV et 4-2-DV avant et apres

traitement acide (Bemer et al., 2008)

A fchantillon Cyelos Gain en por0§ité Perméabilit.é Perméabilit.é
apres altération | avant altération | apres altération
Comblanchien 4-1 dV 6 cycles 1,9% 17,2 mD 16,6 mD
Comblanchien 4-1 ¢V 6 cycles 1,9% 13,8 mD 16,7 mD
Comblanchien 4-2 bV 6 cycles 1,9% 2,9 mD 2,8 mD
Lavoux C1 9 4 cycles 1,5% 204,9 mD 182,9 mD
Lavoux C1 4 6 cycles 1,9% 173,8 mD 154,7 mD
Lavoux C2 5 3 cycles 1,0% 247,6 mD 227,3 mD
Lavoux C2 3 6 cycles 2,1% 166,3 mD 137,8 mD
Lavoux C2 A 3 cycles 1,1% 207,2 mD 218,7 mD
Lavoux C2 E 6 cycles 2,1% 251,9 mD 304,0 mD

Tableau 1.1 — Perméabilité des différents échantillons de calcaire du Comblanchien et de calcaire

de Lavoux avant et apres altération chimique



Le tableau 1.1 présente les données de perméabilité mesurées avant et apres altération sur les
différents échantillons de calcaire du Comblanchien et de calcaire Lavoux. Les résultats obtenus
ne permettent pas de dégager une tendance claire. Apres traitement acide, les échantillons
peuvent notamment présenter une diminution de perméabilité, qui pourrait provenir du fait que
I’attaque acide facilite la libération de tres fines particules de roche qui pourraient étre entrainées
par 1’écoulement et venir boucher les gorges de pores (cf. §1.2.2.2). Des essais complémentaires
sont nécessaires pour caractériser I’évolution de la perméabilité qui constitue un parametre clé

pour l'injectivité du champ.
1.3.2.1.2 Effet sur les roches couverture

Les essais ont été conduits sur des échantillons provenant d’une zone de transition entre le
réservoir et la couverture. Du fait de leur tres faible perméabilité des roches couverture, la
procédure de mise en place de I'acide retard a été modifiée pour éviter des temps d’essais trop
importants. Deux points de la procédure d’altération ont été modifiés :

e la pression d’injection a été augmentée afin d’obtenir un débit plus important ;

e la phase de balayage a la saumure a été supprimée, ce qui revient a renouveler directement
la solution d’acide retard apres un retour a la température ambiante a I'issue de la phase
d’activation a 60°C.

Figure 1.12 — Effets de bord générés par 'altération chimique sur les échantillons de la zone de
transition (Bemer et Lombard, 2009)

On note que le passage de trois volumes poreux a travers ’échantillon le moins perméable
(perméabilité a gaz = 0,1 uD) nécessite des phases d’injection d'une durée de 5 jours. L’abandon
de la phase de balayage a la saumure, qui permettait d’arréter de fagon propre le processus
d’altération chimique, conduit a des effets de bord plus marqués (cf. Figure 1.12).

Une observation sous scanner des échantillons de la zone transition avant et apres altération
montre des profils de porosité présentant une simple translation vers des porosités plus élevées
dans la zone centrale, mais avec une augmentation plus marquée au niveau des zones endom-
magées due a des effets de bord. La figure 1.13 présente les profils de porosité scanner de deux
échantillons de la zone transition : 109-2-1 bV et 109-1-1 dV, qui ont subi 6 cycles de traitement
acide. Les augmentations de porosité obtenues, 1,3% pour I’échantillon 109-1-1 dV et 1,5% pour



I’échantillon 109-2-1 bV, sont inférieures au gain de deux unités de porosité observé apres six
cycles de traitement a l’acide retard pour des roches carbonatées représentatives d’un réservoir

(par nature plus poreuses et plus perméables).
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Figure 1.13 — Profil de porosité observés sous scanner avant et apres altération chimique (Bemer
et al., 2008)

La mesure de la perméabilité avant et apres altération montre une diminution de la
perméabilité sous l'effet de ’altération chimique, ce qui peut étre attribué a un déplacement de
fines (cf. §1.2.2.2). Des essais complémentaires restent nécessaires pour caractériser ’évolution
de la perméabilité des roches couvertures, qui constitue un parametre pétrophysique clé pour

I'intégrité du champ.

1.3.2.2 Effet de ’acide retard sur les propriétés mécaniques
1.3.2.2.1 Effet sur les roches réservoir

Des échantillons des calcaires du Comblanchien et de Lavoux Jaune intacts et altérés ont été
préparés pour réaliser des essais triaxiaux. La procédure d’essais détaillée est présentée dans
(Bemer et al., 2008). Différents niveaux de confinement sont nécessaires pour estimer un critere
de rupture fragile de type Coulomb (Fjaer et al., 1992). Une pression de confinement effective
de 12,7 MPa représentative des conditions in situ dans le bassin de Paris (Brosse et al., 2005) a
été retenue comme pression de référence pour comparer les résistances a la rupture a différents
degrés d’altération chimique.

Les comportements a la rupture observés sont typiques des carbonates. Les faibles confi-
nements conduisent a une rupture de type fragile, caractérisée par un pic de contrainte
déviatorique marqué et associée a une perte totale de la capacité de I’échantillon a reprendre le
chargement axial exercé. Pour les confinements plus importants, le pic s’aplanit traduisant un
comportement plastique de I’échantillon avant rupture. Le terme plastique renvoie ici a un com-

portement présentant des déformations irréversibles sans diminution des propriétés élastiques.



L’identification du point de rupture devient alors moins directe. A partir d’'un certain niveau
de confinement, la rupture devient ductile et I'on n’observe plus de maximum de contrainte
déviatorique, I’échantillon conservant malgré son endommagement une certaine capacité a re-
prendre le chargement axial exercé. Le seuil de pression de confinement, qui distingue deux

états de rupture, est appelé la pression de transition.
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Figure 1.14 — Données a la rupture des échantillons intacts et altérés (Bemer et al., 2008) (chiffre

entre parenthese = nombre de cycles de traitement acide subis)

Les parametres géomécaniques choisis pour étudier les effets de I'altération chimique sont :
les modules élastiques drainés (module d’incompressibilité drainé K, et module de cisaillement
G) et le point de rupture dans le plan p’-q, ou p’ est la contrainte moyenne effective de Terzaghi
et q la contrainte déviatorique pour un niveau de confinement donné. Les modules élastiques
drainés sont mesurés au cours d’une phase de déchargement, ce qui est représentatif de la phase
d’injection.

Les échantillons altérés ont globalement des résistances a la rupture inférieures a celles des
échantillons intacts (cf. Figure 1.14). Les résultats obtenus montrent un abaissement de la
pression de transition sous 'effet de l’altération chimique (Bemer et al., 2008).

Les modules élastiques drainés mesurés sur les échantillons intacts et altérés sont reportés
en fonction de la porosité sur la figure 1.15. Dans le cas des échantillons altérés, on considere

la valeur de porosité finale obtenue apres les cycles de traitement par acide retard. Les mo-



dules élastiques drainés des échantillons intacts sont supérieurs a ceux des échantillons altérés.
Les effets de l'altération chimique sur la raideur semblent plus marqués pour le calcaire du

Comblanchien que pour le calcaire de Lavoux.
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Figure 1.15 — Modules élastiques drainés des échantillons intacts et altérés (Bemer et Lombard,

2009)

Une roche de porosité donnée est généralement plus résistante et plus raide qu'une roche
de méme nature et de porosité plus élevée. La diminution de résistance observée sous 'effet de
I’altération chimique provient donc d’une part de ces tendances naturelles et d’autre part de
la dégradation due a l'effet chimique. Le point clé est de déterminer si 'affaiblissement da a
I'effet chimique joue un role plus important que l'effet d’augmentation de la porosité dans la

chute globale de la résistance.
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Figure 1.16 — Tendance naturelle pour les modules élastiques drainés du carbonate (Bemer et
Lombard, 2009)

Les modeles empiriques proposés par (Bemer et al., 2004) relient les propriétés élastiques
et de rupture des carbonates a la seule valeur de porosité. Les incertitudes associées sont natu-
rellement relativement importantes, mais ces expressions permettent d’obtenir facilement des
ordres de grandeur des propriétés recherchées. Ce modele montre que les modules élastiques

drainés des échantillons altérés de calcaire du Comblanchien sortent de la tendance naturelle



(cf. Figure 1.16). Par contre, la diminution des modules élastiques drainés du calcaire de La-
voux Jaune reste insuffisante pour sortir de l'intervalle prévu par le modele. On ne peut donc
pas mettre clairement en évidence I'importance de la dégradation due a l'effet chimique pour
ce type de roche. La différence de comportement entre les calcaires de Lavoux et du Comblan-
chien pourrait étre due au fait qu’a la différence du calcaire de Comblanchien, le calcaire de
Lavoux Jaune est un calcaire quasiment pur. Leurs microstructures sont également différentes.
Des résultats complémentaires sur différents types de roche sont indispensables pour pouvoir

confirmer et interpréter cette tendance.

1.3.2.2.2 Effet sur les roches couverture

Cette partie de 1’étude portait sur des échantillons d'un calcaire compact provenant de la
zone transition entre le réservoir et la couverture du site de Charmottes. Quatre échantillons
intacts et deux échantillons altérés par 6 cycles de traitement acide (109-2-1 dV et 109-2-1 bV)
ont été préparés pour des essais triaxiaux. Du fait de la faible perméabilité des échantillons de
la zone de transition et des longs temps de diffusion associés, les différentes phases de charge-
ment de 'essai triaxial sont susceptibles d’induire des surpressions interstitielles a l'intérieur
de I’échantillon. Les conditions de drainage ont été modifiées pour obtenir un encadrement
des évolutions de pression au sein de ’échantillon : la pression de pore est controlée d'un seul
coté de I'échantillon, I'autre coté étant maintenu en condition non drainée. La pression de pore
moyenne est alors calculée a partir des données des capteurs de pression de ligne en amont
et en aval de I’échantillon, et encadrée par ces valeurs afin de définir une barre d’erreur. La

procédure d’essais est détaillée dans (Bemer et Lombard, 2009).
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Figure 1.17 — Modules élastiques drainés des échantillons intacts et altérés (Bemer et al., 2008)

La figure 1.17 reporte les modules élastiques drainés mesurés en fonction de la porosité des
échantillons intacts et altérés. Dans le cas des échantillons altérés, on considere la valeur de
porosité finale obtenue apres les six cycles de traitement a ’acide retard. Les différents groupes

d’échantillons présentent des modules élastiques inférieurs aux valeurs classiquement observées



pour des carbonates a ces niveaux de porosité. Cette plus faible raideur est attribuée a leur
fraction argileuse. Néanmoins, si I’on considere les échantillons compagnons 109-2-1 dV et 109-
2-1 bV, laltération chimique semble jouer un role effectif dans la diminution de la raideur des
échantillons. Des résultats complémentaires sont indispensables pour confirmer cette tendance.
La figure 1.18 replace dans le plan p’-q 'ensemble des points de rupture des échantillons testés.
Les barres d’erreur associées a l'incertitude sur la pression de pore sont reportées sur les valeurs
de la contrainte moyenne effective a la rupture. La dispersion des résultats obtenus, induite par
les distances de prélevement, rend leur interprétation délicate. Néanmoins, si I’on considere les
échantillons compagnons 109-2-1 dV et 109-2-1 bV, 'altération chimique ne semble pas avoir

d’effets significatifs sur la résistance a la rupture.
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Figure 1.18 — Points de rupture des différents échantillons dans le plan p’-q (Bemer et Lombard,
2009)

1.3.3 Conclusion

Au travers des résultats obtenus avec l'acide retard dans le cadre des projet ANR
Géocarbone-INJECTIVITE et Géocarbone-INTERGRITE, nous avons observé les tendances
d’évolution des propriétés pétrophysiques et géomécaniques des roches carbonatées sous 1'ef-
fet d'une altération chimique. Les changements dépendent fortement de la nature de roche.
L’amplitude de variation de la porosité reste une question ouverte pour I’étude des effets d’une
altération chimique. Pour un méme nombre de cycles d’altération, une roche peu poreuse et
peu perméable semble notamment présenter une plus faible augmentation de porosité qu’une
roche de porosité et de perméabilité plus élevées.

Une diminution des propriétés géomécaniques a généralement été observée sous l'effet de
Ialtération chimique. Cette diminution provient d’une part des tendances naturelles, d’autre
part de la dégradation due a 'effet chimique. L’amplitude de dégradation des propriétés de la
roche intégralement imputable a 'effet chimique reste a caractériser afin de mettre précisément

en évidence I'influence de 'altération chimique sur le comportement mécanique de la roche.



La méthode d’altération homogene permet a I’échantillon de conserver sa nature de volume
élémentaire représentatif. Elle cherche a représenter les processus attendus dans le champ loin-
tain sous l'effet de l'injection de COs. Par contre, elle n’est pas capable de simuler les profils
de dissolution observés sous l'effet d'une co-injection de CO5 et de saumure attendus autour
du puits lors de I'injection de CO; : formation de wormholes, dissolution compacte.

Pour aboutir a une compréhension approfondie des phénomeénes entrant en jeu, les travaux
de recherches doivent inclure une caractérisation des variations de la microstructure de la roche
dues a l'altération chimique afin d’identifier leur effet sur les propriétés macroscopiques des

roches.
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Tout au long de cette these, 'approche expérimentale suivie a eu pour objectif de caractériser
I’évolution des propriétés pétrophysiques et géomécaniques des roches carbonatées sous I'effet
d’une altération chimique. Les deux étapes de caractérisation clés sont celles d’altération chi-
mique et d’essai triaxial. La premiere a pour objectif d’appliquer un processus d’altération chi-
mique homogene aux échantillons étudiés. La seconde est réalisée sur échantillon intact ou altéré
dans le but de caractériser I’évolution du comportement mécanique sous l'effet de 1'altération
chimique mise en ceuvre. La caractérisation des propriétés pétrophysiques de ’ensemble des
échantillons avant et apres altération a également été réalisée.

Pour aboutir & une compréhension approfondie des phénomenes entrant en jeu, une étude
des variations de la microstructure induites par 'altération chimique a également été effectuée
afin d’identifier 'effet de ces variations sur les propriétés macroscopiques.

Dans cette partie, nous présentons une description du dispositif d’essai utilisé et des principes

de base de chacune des techniques expérimentales utilisées au cours de cette étude.

2.1 Meéthodologie pour la caractérisation pétrophysique

Dans cette partie, nous allons présenter les différentes méthodes expérimentales utilisées

dans cette étude pour caractériser les propriétés pétrophysiques des échantillons de roche.

2.1.1 Mesure de la porosité

La porosité de I’ensemble des échantillons étudiés a été estimée par trois méthodes dis-
tinctes : par pesée, par Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) et par scanner RX. Chaque
technique possede ses avantages et ses limites. Elles ne sont pas interchangeables et fournissent

au contraire des informations complémentaires pour caractériser le milieu poreux.

2.1.1.1 Méthode par pesée

Cette technique repose sur la mesure du volume des vides et du volume total de I’échantillon.
L’échantillon est d’abord saturé par de la saumure (NaCL a 5 g/1). La différence entre le poids
de I’échantillon a I’état sec et a I’état saturé permet de déterminer la quantité de fluide contenu
dans les pores. En connaissant la densité du fluide saturant, on peut déduire le volume de fluide
a l'intérieur de I’échantillon qui représente également le volume des vides dans le milieu poreux.
Le volume total est estimé en se basant sur les dimensions de I’échantillon étudié. La porosité

est alors donnée par la relation :

(2.1)

L’échantillon est séché a une température de 60°C, puis mis sous vide pendant 4 heures dans
un dessiccateur. Une fois le vide bien établi, on fait venir de la saumure préalablement dégazée.
La saumure utilisée est une saumure NaCl a 5g/1 filtrée 0,05 pm. La technique est simple mais

permet d’obtenir une valeur fiable de la porosité. Cette valeur est utilisée comme porosité de



référence pour I'ensemble des échantillons étudiés. La précision de cette technique est limitée
par 'estimation du volume total. Un mauvais état de surface peut induire une incertitude dans
la mesure du volume de ’échantillon. Ce probleme est souvent rencontré pour les échantillons
altérés dont I'état de surface est légeérement modifié apres 1'étape d’altération chimique (cf.
Figure 2.1).

Figure 2.1 — Exemple d’état de surface d’un échantillon d’Euville apres altération chimique

2.1.1.2 Incertitude sur la mesure de la porosité

On présente dans cette partie une estimation de 'incertitude de mesure de la porosité par
pesée. L’objectif est d’évaluer les erreurs associées a la mesure et de donner un intervalle de
confiance sur les valeurs mesurées. L’estimation de l'incertitude repose sur la prise en compte
des erreurs associées aux instruments de mesure et également associées aux fluctuations de
mesures. L’ensemble de ces incertitudes est pris en compte dans le calcul de la porosité par

pesée exprimée sous la forme :

Psa uré — Psec
7D’L/4

ol Pgaturs (8) et Pyee (g) sont les poids & Iétat saturé et sec de I'échantillon, p (g/cm?) la densité

de la saumure, L (cm) et D (cm) la longueur et le diametre de 1’échantillon.

Pour un échantillon supposé parfaitement cylindrique, les incertitudes associées a la mesure
des dimensions de 1'échantillon sont liées a celles des instruments de mesure (pied & coulisse,
répétabilité de I'utilisateur). On notera que les échantillons sont prélevés a I’aide d’un carottier
cylindrique et que leurs extrémités sont rectifiées a 1’aide d’une scie a disques paralleles. Les
mords de la scie s’appuient sur des directrices de I’échantillon, ce qui permet de garantir la
perpendicularité de la découpe. La densité de la saumure dépend principalement de la salinité
du fluide et de la température. Ces deux facteurs sont susceptibles d’induire une incertitude de
0,1% sur la valeur de la densité du fluide. L’erreur de mesure du poids sec de I’échantillon est
due principalement a celle des instruments. L’incertitude de la balance utilisée est de 0,01 g. La
plus forte source d’incertitude sur le calcul de la porosité provient de la mesure du poids saturé

de I’échantillon. Cette incertitude est essentiellement liée a la fagon d’essuyer 1’échantillon avant



de le peser a I'état saturé. Plusieurs répétitions de la mesure du poids saturé ont été réalisées
pour contraindre ces erreurs. Le tableau 2.1 donne un exemple des valeurs moyennes utilisées

pour le calcul de la porosité d’un échantillon avec les incertitudes associées.

Mesure Moyenne | Incertitude (=)
Diametre (cm) 3,97 0,01
Longueur (cm) 8,01 0,01
Densité (g/cm®) | 1,001 0,001

Poids sec (g) 221,28 0,01
Poids saturé (g) | 238,0 0,5

Tableau 2.1 — Valeurs moyennes et incertitudes associées aux variables intégrées dans le calcul

de la porosité

L’incertitude relative sur la mesure de porosité par pesée est donnée par l’expression suivante :

A® _ APuu , APuc  Ap  ,AD AL 23)
¢ B Psaturé Psec P D L .

Pour cet exemple, I'incertitude de la porosité est estimée a environ 0,2%. On rappelle que ce

calcul est valable pour des échantillons non altérés.

2.1.2 Reésonance Magnétique Nucléaire (RMN)

L’application de la technique RMN a la pétrophysique a commencé des 1956 (Brown et Fatt,
1956). Depuis, cette technique a connu un large développement notamment dans le domaine des
diagraphies. L’interprétation des mesures RMN repose sur des notions de physique nucléaire
et de mécanique quantique. On peut trouver dans I'ouvrage de Dunn (Dunn et al., 2002) une
description détaillée et rigoureuse de cette technique.

Le principe de la RNM repose sur 'interaction entre un champs magnétique et des protons.
De nombreux noyaux atomiques, notamment les noyaux d’hydrogene des molécucles d’eau
(proton), peuvent étre assimilés a des dipoles magnétiques animés d’'un mouvement de rotation
autour de ’axe des poles N et S. Dans un corps, les axes des dipoles sont orientés au hasard.
Si un champ magnétique permanent (statique) By est appliqué au corps considéré, les axes des
dipoles s’orienteront parallelement a cet axe (cf. Figure 2.2). Du fait de 'existence d’'un moment
angulaire, ’application d’un second champ magnétique By, perpendiculairement au premier,
entraine la précession de I'axe du dipole a une fréquence dépendant du champ magnétique By
et de parametres caractéristiques de 'atome. Cette fréquence est appelée fréquence de Lamor.

Les interactions entre un champ magnétique et des protons ne sont pas instantanées mais
soumises a des constantes de temps (temps de relaxation). Les deux parameétres principaux
sont : le temps de relaxation T; (relaxation longitudinale) et le temps de relaxation Ty (re-
laxation transverse). Ce dernier joue un role important dans les applications de la RMN a la

pétrophysique.
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Figure 2.2 — Représentation schématique : (a) du spin et de la précession; (b) de I'orientation

des protons dans le champ magnétique By (Zinszner et Pellerin, 2007)

2.1.2.1 Application a la pétrophysique

La relaxation en milieu poreux est le résultat de l'interaction des spins au niveau de l'in-
terface fluide-solide. Tout spin atteignant la couche de surface est relaxé avec une extréme
rapidité. Le temps de relaxation d’une masse fluide en milieu poreux est donc conditionné par
la rapidité avec laquelle les protons entrent en contact avec cette couche dont 1’épaisseur est
estimée a quelques diametres de molécule.

Les interprétations pétrophysiques de la RMN en terme de géométrie du milieu poreux
reposent sur '’hypothese d’une répartition homogene des protons a la surface des pores, ce
qui peut etre questionnable pour les milieux poreux naturels. La représentativité de cette hy-
pothese est vérifiée par la concordance des résultats de la RMN avec des mesures pétrophysiques
indépendantes telle la porosimétrie au mercure. Mais, il faut se garder de considérer cette hy-
pothese comme systématiquement vérifiée.

Le résultat analytique de base pour I'application de la RMN a la pétrophysique est la courbe
de distribution des amplitudes associées a un temps de relaxation transverse Ty (cf. Figure 2.3).
Ce spectre RMN est tres proche dans sa représentation du spectre obtenu par porosimétrie au
mercure, mais son interprétation est tres différente.

L’aire située sous la courbe de temps de relaxation représente la proportion de volume
poreux. Le spectre RMN correspond a une courbe de distribution d’'un parametre géométrique
V/S, ou V et S représentent respectivement le volume et la surface des pores. La relation entre

Ty et V/S est donnée par :
1 1 S

Ty, Tos  7°V

ou Typ est le temps de relaxation volumique des fluides présents dans le milieu et ps la relaxivité

(2.4)

de surface.
Le parametre V/S a la dimension d’une longueur mais ne correspond pas a un rayon de
pore au sens commun. Il est souvent associé a la définition d’un rayon de pore de RMN pour

les applications a la description de la microstructure du milieu poreux. Il faut noter quune



augmentation du volume de pore ne signifie pas forcement une augmentation du temps de
relaxation Ty. Une augmentation de la surface S peut faire chuter le rapport V/S et donc le

temps de relaxation Ts.

T, (ms)

Figure 2.3 — Profil de Ty d’un échantillon du calcaire d’Euville étudié

La porosité est une des données accessibles par analyse RMN. Le détail de cette technique
est présenté dans (Fleury, 2002). La porosité d'un échantillon totalement saturé est facilement
mesurable par RMN car I'intensité de I’aimantation est directement proportionnelle au nombre
de protons et donc a la quantité de fluide présente dans I’échantillon. Cette technique nous
permet d’estimer toutes les quantités de fluides présentes dans le milieu y compris les volumes
de fluide résiduels qui ne sont pas entierement évaporés apres le séchage. La différence entre la
porosité par pesée et la porosité RMN peut parfois s’expliquer par ce phénomene. L’appareil

utilisé est adapté aux échantillons allant jusqu’a 40 mm de diametre et 60 mm de longueur.

2.1.3 Tomographie RX sur scanner médical

La tomodensitométrie (scanner RX) est utilisée dans les domaines de la géologie et de
I'ingénierie de réservoir. Elle permet une analyse non destructive des matériaux et une ca-
ractérisation de la structure et de la porosité moyenne des carottes de gisement pétrolier (Fabre
et al., 1989). Elle peut étre également utilisée pour caractériser les déformations macroscopiques
sous compression et la visualisation des états de saturation d’un milieu poreux (Auzerais et al.,
1996).

Le scanner médical utilisé dans cette étude donne une densité radiologique qui dépend de la
masse volumique et de la nature minéralogique des grains traversés. Le traitement informatique
des données permet d’obtenir des images de la structure interne de la roche. Cette technique
donne acces a une représentation globale de la structure poreuse de ’échantillon et a une
caractérisation de son niveau d’hétérogénéité. Dans certains cas, un profil de porosité peut étre
obtenu a partir du profil de densité radiologique. La procédure mise en place a 'TFP Energies
nouvelles repose sur I'estimation de la porosité d'un échantillon de calcaire a partir de courbes
de calibration reliant, pour un diametre d’échantillon donné et une composition minéralogique
connue (calcite pure), 'atténuation par section a la porosité. Cette méthode ne fournit pas de
valeurs quantitatives fiables de la porosité moyenne des échantillons non constitués a 100% de

calcite. Elle permet néanmoins d’identifier parmi les échantillons disponibles ceux qui présentent



une répartition de porosité relativement homogene sur leur longueur. La figure 2.4 donne un
exemple des coupes radiologiques transversales et de profil de porosité pour un échantillon de
calcaire d’Euville. Le profil de porosité donne une information sur la dispersion de la porosité le
long de I’échantillon. La porosité scanner de I’échantillon est obtenue en calculant la moyenne
des porosités de ’ensemble des sections. La technique est tres utile pour estimer la variation de la
porosité sous 'effet de I'altération chimique. En effet, avec cette technique, on peut s’affranchir
de la surface abimée apres 'altération chimique dans ’estimation de la porosité moyenne. On
sait par ailleurs que l'altération dissout essentiellement la calcite. La variation de la porosité

scanner est alors plus fiable que celle obtenue par pesée.

Euville H9 : profils de porosité scanner

S it il s

N
N

N
N

N
o

=
)]

Porosité scanner (%)
=
[ee]

[y
N

0 20 40 60 80
Distance par rapport a la face d'injection (mm)

Figure 2.4 — Image scanner (a) et profil de porosité scanner (b) d’'un échantillon de calcaire
d’Euville.

2.1.4 Porosimétrie par injection de mercure

Cette technique est couramment utilisée pour déterminer de maniere quantitative la struc-
ture poreuse des solides. La méthode a été appliquée en technique pétroliere sous I'impulsion de
Purcell (1949), d’out la dénomination de cet essai dans cette discipline. L’essai de porosimétrie
au mercure permet d’obtenir des informations importantes sur la structure du milieu poreux :
la distribution du volume et de la taille des seuils de pore.

Le principe de cette méthode repose sur la mesure de la quantité de mercure qui a pénétré
dans les pores du milieu sous une pression croissante (intrusion de mercure). En assimilant les
pores a des canaux cylindriques, la loi de Laplace permet de déterminer le rayon d’acces au

pore (r), pour une pression de mercure (P) appliquée :

20cosf

P= (2.5)

r
avec 0 =0,484 N.m~! la tension superficielle du mercure et 3 = 141° I'angle de mouillabilité du

mercure sur la surface solide.
La procédure précise consiste a faire pénétrer le mercure dans 1’échantillon par petits
incréments de pression et d’attendre pour chaque palier de pression la stabilisation du volume

injecté. Selon I’équation de Laplace (2.5), 'augmentation progressive de la pression permet de



remplir de mercure des pores de rayons d’acces de plus en plus petits. A partir de cet essai,
on détermine donc le volume poreux total et la distribution des rayons équivalents de seuils de
pores. Le dispositif d’essai limite le choix de taille des échantillons étudiés : maximum de 24
mm pour le diametre et de 23 mm pour la longueur. Un volume poreux minimum de 'ordre
de 1 ecm?® doit étre assuré pour garantir la précision de la quantité de mercure injecté dans
I’échantillon.

La figure 2.5 présente les résultats obtenus sur un échantillon de calcaire d’Euville. Les deux
pics de la distribution de rayons équivalents de seuils de pore traduisent la présence de deux
familles de pores dans le milieu : les micropores avec un rayon d’acces moyen autour de 0,5
pm et les macropores avec un rayon d’acces moyen autour de 25 pum. La courbe de volume
de mercure injecté permet de quantifier I'importance relative des volumes poreux concernés :
autour de 45% pour la microporosité et de 55% pour la macroporosité. Cette interprétation
repose sur ’hypothese qu’il existe une relation forte entre la valeur du rayon de pore et celle
du rayon d’acces a ce pore. Elle peut donc conduire a une analyse faussée de la microstructure
dans le cas de gros pores uniquement accessibles via des petits pores. L’idéal reste toujours de

recouper différentes techniques d’analyse pour affiner la caractérisation.
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Figure 2.5 — Distribution de taille de seuil de pore d'un échantillon de calcaire d’Euville étudié

2.2 Meéthode d’altération homogene

2.2.1 Essai d’altération homogene

La méthode d’altération homogene repose sur l'injection d’'un acide retard activé uniquement
une fois en place dans le réseau poreux sous 'effet de la température. Le dispositif expérimental
et les procédures associées ont été détaillés dans (Egermann et al., 2005). L’échantillon cy-
lindrique entouré par une membrane Viton est mis dans une cellule porte-échantillon de type
Hassler placée dans une étuve. Cette cellule nous permet d’appliquer un confinement isotrope

a I’échantillon via une pompe hydraulique.



Figure 2.6 — Mise en place de 1’échantillon dans la cellule Hassler

La figure 2.6 présente la mise en place d’un échantillon dans la cellule. L’entrée et la sortie
de la cellule sont reliées a un capteur de pression différentielle afin de permettre la mesure de
la perméabilité de I’échantillon en place. Une vanne de régulation de pression (Back Pressure
Regulator) est connectée a la sortie de la cellule pour maintenir une pression de pore constante
pendant la circulation des fluides (cf. Figure 2.7b).

L’échantillon est soumis a plusieurs cycles de traitement acide. Chaque cycle d’altération
comporte trois étapes :

e un balayage de I’échantillon, déja saturé par de la saumure a 5g/1 en NaCl, par de 'acide

retard (quantité injectée équivalente a environ trois fois le volume poreux estimé) ;

e une activation de 'acide retard sous 60°C;

e un balayage de I’échantillon par de la saumure a 5 g/1 en NaCl.

Le niveau de dégradation final est controlé par le nombre de cycles subis par ’échantillon. La
température d’activation de I'acide retard (60°C) correspond a la température de séchage en
étuve appliquée a I’ensemble des échantillons lors de la mesure de leur porosité par différence
entre leur poids sec et saturé. Les effets observés sur les échantillons altérés ne sont donc pas

imputables a la seule montée en température.

Figure 2.7 — (a) : Cellule porte d’échantillon (b) : Schéma simplifié du dispositif



2.2.2 Mesure de la perméabilité

La mesure de perméabilité s’effectue en régime permanent par injection a différents débits
d’une saumure en NaCl a 5g/l1 filtrée a 0,05 pm dans I’échantillon placé dans la cellule Hass-
ler sous une pression de confinement de 30 bar et une pression de pore en sortie de 4 bar.
La perméabilité est déduite de la courbe donnant la pression différentielle a ’équilibre (entre
I'amont et ’aval de I’échantillon) en fonction du débit imposé (cf. Figure 2.8) en appliquant la
loi de Darcy :

pL @

=55 (2.6)

ou p est la viscosité dynamique du fluide injecté (Pa.s), L la longueur de ’échantillon (m), S
la section de I’échantillon (m?), Q le débit d’injection (m3/h) et AP la différence de pression

entre 'amont et 'aval de ’échantillon.

2.2.2.1 Incertitude sur les mesures de perméabilité

La procédure d’estimation des incertitudes de mesure repose sur la prise en compte des
erreurs associées aux instruments de mesure et également a la répétabilité des mesures. L’en-
semble de ces incertitudes est pris en compte dans le calcul de la loi de Darcy exprimée sous la

forme suivante :
p (cP) L (cm)

S (cm?)

avec a la pente de la droite issue de régression : () = aAP + b.

k (mD) = 1013 a (cm®.h~'.mbar™?) (2.7)

Les valeurs moyennes des variables de l'expression (2.7) et les incertitudes associées sont
synthétisées dans le tableau 2.2. Les incertitudes associées aux dimensions de l’échantillon
sont liées a celle des instruments de mesure (pied & coulisse, répétabilité liée a I'utilisateur). La
viscosité de la saumure étant calculée par les corrélations de Kestin (Kestin et al., 1981), son
incertitude est principalement dépendante de la température. Les fluctuations de température
enregistrées sont dépendantes de la précision relativement faible des thermocouples (1°C) et

peuvent induire une incertitude systématique de 5% sur la valeur de viscosité (Dautriat, 2009).

Mesure Moyenne | Incertitude (=)
Diametre (cm) 3,97 0,01
Longueur (cm) 8,01 0,01
Section (cm?) 12,47 0,06
Viscosité (cP) 1,01 0,05

Tableau 2.2 — Valeurs moyennes et incertitudes associées aux variables intégrées dans le calcul

de la perméabilité (la viscosité correspondante a la température de 20°C)

Néanmoins, la plus forte source d’incertitude sur le calcul des perméabilités provient de la

détermination de la pente a qui est essentiellement liée a des fluctuations de la pression



différentielle mesurée. Cette incertitude u est la somme quadratique des composantes liées

a la régression linéaire et s’exprime de la maniere suivante :

2 2
Uy = 4 | a2 ((%2) + <%) ) + Ulsg F Coys (2.8)

avec Urgga est I'incertitude liée a la régression linéaire et ey, 1'erreur systématique liée a 'offset

de la pente.
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Figure 2.8 — Pression différentielle en fonction du débit d’injection

L’incertitude sur la valeur de débit ) peut étre considérée comme constante d’une expérience
a l'autre. Dans notre estimation, la valeur de ug donnée par le constructeur et égale a 1% du
débit d’injection a été retenue. En revanche, l'incertitude sur la valeur du AP dépend de la
stabilité du dispositif pour une mesure et un débit donnés. Elle peut étre liée a la présence de
bulles d’air résiduelles ou a l'instabilité des écoulements aux points d’injection. La valeur de
'incertitude exprimée dans 1’équation (2.8) est minimisée en moyennant la mesure du différentiel
de pression sur une durée suffisante.
L’expression de l'incertitude totale sur chaque mesure de perméabilité peut donc étre exprimée

selon la relation suivante :

La\” a\’ La\’ L\?
- oy (%) () i (1) () ) o

Dans le cadre de notre étude, l'incertitude estimée sur la mesure de la perméabilité est

généralement comprise entre 5% a 20%.

2.3 Principe et analyse des résultats d’un essai triaxial

La caractérisation géomécanique des échantillons intacts et altérés a été réalisée en cellule
triaxiale (Bemer et Lombard, 2009). Apres séchage, 1’échantillon est équipé de six jauges de

déformation : trois jauges verticales pour la mesure de la déformation axiale intercalées avec



trois jauges horizontales pour la mesure de la déformation radiale. Il est ensuite inséré dans une
gaine imperméable et placé dans la cellule triaxiale, qui permet ’application d’un chargement
axial, d'une contrainte radiale uniforme (via un fluide de confinement sous pression) et d’une
pression de fluide uniformément répartie via des répartiteurs de pression sur ses faces amont
et aval. La gaine empéche toute communication entre les fluides de pore et de confinement et
permet ainsi un controle indépendant des deux pressions associées.

Le champ de contraintes imposé est axisymétrique et défini par la contrainte axiale o, la
pression de confinement p, et la pression de pore p, (cf. Figure 2.9). Ce chargement correspond
a un état de déformations défini par la déformation axiale ¢, et la déformation radiale €,.. La
rupture des roches étant controlée par la contrainte effective de Terzaghi (Gueguen et Bouteca,
1999), les résultats obtenus sont étudiés en termes de contrainte moyenne effective de Terzaghi

p’ et de contrainte déviatorique q :

0q + 2pc
p = —3 Dp (2.10)
q =04 — Pec (211)

auxquelles sont associées la déformation volumique €, et la déformation déviatorique €y :

€y = €q + € (2.12)

(€a — &) (2.13)

— Pression de pore
aval
Echantillon

p.

Gaine

Pression de pore
amont

l—

Figure 2.9 — Etat de contraintes pendant un essai triaxial

L’échantillon est saturé avec une huile minérale sous un faible chargement initial. Le chemin de
chargement suivi est un chemin a pression de pore constante, ou 'on augmente tout d’abord
les contraintes de fagon isotrope jusqu’au niveau de confinement souhaité (phase de charge-
ment hydrostatique), puis uniquement la contrainte axiale a pression de confinement constante

jusqu’a la rupture de la roche (phase de chargement déviatorique).



Les parametres géomécaniques choisis pour étudier les effets de I'altération chimique sur des
échantillons de roche sont : les modules élastiques drainés (module d’incompressibilité drainé
Ky et module de cisaillement G) et le point de rupture dans le plan p”’-q pour un niveau de
confinement donné. Comme certains conventions sont différentes entre la mécanique des roches
et la mécanique des milieux continus. Dans la partie de la modélisation, Kq est noté le module de

compressibilité et mu est utilisé a la place de G pour le module de cisaillement (cf. Notations).

2.3.1 Modules élastiques drainés

Les modules élastiques drainés sont mesurés au cours d’une phase de déchargement (dimi-
nution de la contrainte axiale a pressions de confinement et de pore constantes). Ils sont déduits
des pentes des courbes contrainte moyenne effective p’ - déformation volumique €, et contrainte

déviatorique ¢ - déformation déviatorique €,.
K, = Ap'/Ae, (2.14)

3G = Aq/Aey (2.15)

La mesure de la déformation de I’échantillon est réalisée via six jauges collées intercalées sur
I’échantillon. La déformation axiale €,(J) correspond a la moyenne des mesures des jauges
verticales et la déformation radiale €,.(.J) & la moyenne des mesures des jauges horizontales. La
déformation volumique €,(J) est simplement donnée par €,(J) = €,(J) + 2¢.(J). On dispose
également d’une mesure externe de la déformation axiale déduite de la mesure du déplacement
du piston de la presse rapportée a la hauteur de I’échantillon. Cette mesure étant effectuée par
un capteur de type LVDT situé a l'extérieur de la cellule triaxiale, elle prend en compte des
effets parasites de frottement et de raideur des pieces d’appui contrairement aux jauges qui
fournissent une mesure locale des déformations a mi-hauteur de 1’échantillon, ce qui explique
le décalage entre les courbes €,(J) et €,(LVDT).
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Figure 2.10 — Exemple de chemin de chargement triaxial

La figure 2.10 illustre le type de chemin de chargement appliqué pour mesurer les modules

élastiques et la résistance a la rupture pour ’ensemble des échantillons étudiés. Une phase



initiale de chargement et de déchargement (phase 1) pour une pression de confinement effective
de 1 MPa a été systématiquement appliquée pour chaque essai. La phase de déchargement est
utilisée pour la mesure des modules élastiques. L’échantillon est ensuite soumis a une phase
de chargement hydrostatique pour atteindre la pression de confinement sélectionnée (phase
2). Une fois cette pression atteinte, on augmente le chargement axial jusqu’a la rupture de
’échantillon (phase 3). Pour les pressions de confinement élevées, les pores présents a la surface
de I’échantillon peuvent conduire a une déformation trop importante de la jauge et a une perte

de mesure consécutive.

2.3.2 Résistance a la rupture

Le comportement a la rupture du calcaire d’Euville est typique des carbonates. Les faibles
confinements conduisent a une rupture de type fragile, caractérisée par un pic de contrainte
déviatorique marqué et associée a une perte totale de la capacité de 1’échantillon a reprendre
le chargement axial exercé. Pour les confinements plus importants, le pic s’aplanit traduisant
un comportement ”plastique” de I’échantillon avant rupture. Le terme ”plastique” renvoie ici
a un comportement présentant des déformations irréversibles sans diminution des propriétés
élastiques. L’identification du point de rupture devient alors moins directe. A partir d’un cer-
tain niveau de confinement, la rupture devient ductile et I'on n’observe plus de maximum
de contrainte déviatorique, ’échantillon conservant malgré son endommagement une certaine
capacité a reprendre le chargement axial exercé.

Le pic de contrainte déviatorique étant de moins en moins marqué pour un confinement
croissant, jusqu’a devenir inexistant, l'identification du point de rupture doit reposer sur une

donnée plus systématique.
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Figure 2.11 — Exemple des courbes obtenues pendant une phase de chargement déviatorique

pour un faible de confinement (p,=5,1 MPa)

La presse utilisée est pilotée en imposant un taux d’accroissement constant de la force



appliquée (pilotage en force) : AF/At = 0,1 tonne/min. Le capteur de force étant situé sous
la cellule triaxiale, la charge appliquée lui est transmise via I’échantillon. La microfissuration
progressive de ’échantillon et sa rupture finale induisent une augmentation de la vitesse de
descente de la presse qui n’arrive finalement plus a suivre la consigne d’accroissement de charge.
La rupture de I’échantillon peut ainsi étre associée a un seuil haut de vitesse de descente de la
presse.

La figure 2.11 présente un exemple des courbes obtenues pendant une phase de chargement
déviatorique pour une faible de pression de confinement. Le pic de contrainte déviatorique est
quasiment confondu avec le seuil haut de vitesse de descente de la presse, indiquant le fait que
la rupture fragile s’est développée de facon brutale dans le matériau.

La figure 2.12 présente un exemple du type de courbe obtenu pour une pression de confinement
élevée. L’aplanissement du pic et le comportement fortement non-linéaire du matériau avant la

rupture compliquent l'identification du point de rupture.
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Figure 2.12 — Courbe obtenue pendant une phase de chargement déviatorique pour une pression

de confinement élevée (p,=16,1 MPa)

La figure 2.13 illustre la méthode de détermination du point de rupture d’un échantillon lors
d’un essai triaxial a fort confinement (p,=20 MPa). Apres la phase de chargement hydrostatique,
I’échantillon se comporte élastiquement pendant la premiere phase de chargement axial. Le
déplacement du piston de la presse augmente linéairement avec le temps. Le comportement
devient ensuite progressivement non linéaire. Lorsque 1’échantillon ne peut plus supporter le
chargement axial appliqué via la presse, le piston descend a sa vitesse maximale. Le capteur
LVDT enregistre une augmentation du déplacement rapide et de nouveau linéaire en fonction
du temps. La rupture effective se produit entre la fin de la phase de comportement élastique
et le moment ou la presse atteint sa vitesse maximale. Le point de rupture est alors déterminé
par l'intersection entre les droites de comportement élastique et de descente rapide de la presse
(cf. Figure 2.13). Apres démontage de ’échantillon, on observe plusieurs plans de rupture (cf.
Figure 2.14).
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Figure 2.13 — Illustration de la détermination du point de rupture pour un échantillon testé a

fort confinement

Figure 2.15 — Rupture fragile d’un
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Pour un faible niveau de confinement, 1’échantillon se comporte élastiquement quasiment
jusqu’a la rupture. La phase de comportement irréversible est tres réduite. Le point de rupture
est directement associé au pic de contrainte déviatorique. La vitesse de la presse apres rupture
est également égale a la vitesse de descente maximale (cf. Figure 2.16). La rupture est dite
fragile et on observe apres rupture une bande de cisaillement traversant I’échantillon (cf. Figure
2.15).

Plus le niveau de confinement est élevé, plus la phase de comportement irréversible s’élargit.
Pour caractériser I'évolution du comportement irréversible avec 1'augmentation de la pres-
sion de confinement par une grandeur numérique systématique, on introduit une déformation
irréversible a la rupture e définie comme I’écart entre la déformation de I’échantillon au point

de rupture et la déformation que I’échantillon aurait atteint a ce niveau de chargement en



conservant un comportement élastique (cf. Figure 2.17). €/ est naturellement tres faible dans

le cas d’une rupture fragile.
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Figure 2.16 — Illustration de la détermination du point de rupture pour un échantillon testé a
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3.1 Etude expérimentale a ’échelle de I’échantillon

L’altération homogene a l'acide retard constitue une technique innovante pour étudier
I’évolution des propriétés hydromécaniques des roches réservoir sous l'effet de l'injection de
COs. Cette méthode présente I'avantage crucial de conserver un échantillon altéré assimilable
a un VER (Volume Elémentaire Représentatif) et donc adapté a la conduite de campagnes
expérimentales de caractérisation du comportement mécanique de roches altérées.

On s’intéresse ici a ’évolution des propriétés pétrophysiques et géomécaniques des roches
réservoir sous l'effet de ’altération chimique. Les roches carbonatées sont par nature plus sen-
sibles a I'acidification que les roches gréseuses (a 1’exception des gres a ciment carbonaté). Afin
de se placer dans un cadre défavorable constituant une limite haute pour I’évaluation des effets
chimiques sur la roche hote, cette étude a été conduite sur une formation calcaire.

Dans ce chapitre, nous commengons par décrire en détail la méthodologie expérimentale suivie.

On présente ensuite les résultats obtenus et leurs interprétations.

3.1.1 Méthodologie expérimentale

La caractérisation de I'impact de l'altération chimique sur les propriétés pétrophysiques et
géomécaniques des roches carbonatées constitue le coeur de notre étude. L’ensemble des essais
doit étre réalisé sur des échantillons assimilables & un volume élémentaire représentatif (VER)
que ce soit dans leur état intact ou altéré. L’analyse des résultats observés integre les données sur
I’évolution de la microstructure de la roche. La méthodologie expérimentale comporte plusieurs

étapes clés.

Figure 3.1 — Photo d'une lame mince de calcaire d’Euville

La premiere étape a été de sélectionner la roche étudiée. Afin de limiter la complexité
des interactions chimiques, notre choix s’est porté sur un calcaire quasiment pur. La roche
carbonatée étudiée est le calcaire d’Euville qui provient du département de la Meuse situé dans
le bassin de Paris. En termes de propriétés pétrographiques, il s’agit d’'un calcaire bioclastique
riche en entroques et pellets. Selon la classification de Dunham, le calcaire d’Euville est un
calcaire de type ”crinoidal grainstone”. L’observation de lames minces montre la présence de
grains formés a partir de crinoides et de "lithoclastes”, qui sont des fragments issus de la

désagrégation d’une masse rocheuse (cf. Figure 3.1).



Autour des grains crinoidaux, on observe le développement d’un ciment syntaxial. L’analyse
par diffraction aux rayons X donne une composition du milieu & 99% de calcite. Le calcaire
d’Euville possede une porosité moyenne de 'ordre de 17% et une perméabilité intrinseque com-
prise entre 70 mD et 150 mD.

Un nombre important d’échantillons a été carotté. Une étude préliminaire nous a permis
d’éliminer les échantillons qui présentent de fortes hétérogénéités.

La deuxieme étape a consisté a structurer le programme expérimental, qui comprend plu-
sieurs phases :

e la caractérisation de la microstructure de la roche par différentes techniques : RMN,

porosimétrie au mercure, microscopie électronique a balayage (MEB), microscanner ;

e l'altération chimique homogene des échantillons;

e la mesure des propriétés pétrophysiques avant et apres altération chimique;

e la caractérisation des propriétés géomécaniques des échantillons intacts et altérés.

Il faut noter que chaque méthode expérimentale possede ses propres caractéristiques et limita-
tions. Elles sont en premier lieu réalisées sur des échantillons de tailles différentes. Les essais
mécaniques sont par nature destructifs et réalisés sur des échantillons de 40 mm de diametre
et de 80 mm de longueur (40x80 mm). L’analyse par RMN conserve 'intégrité des échantillons
étudiés mais oblige a travailler sur des échantillons avec une taille maximale de 40x60 mm. Plu-
sieurs techniques de caractérisation de la microstructure telles que la porosimétrie au mercure
et I'observation sous MEB nécessitent de détruire les échantillons utilisés. La comparaison des
propriétés mesurées entre deux états d’altération sur un méme échantillon devient des lors im-
possible. L’utilisation de méthodes destructives impose d’utiliser différents échantillons a 1’état
intact et altéré pour encadrer les tendances d’évolution des propriétés de la roche entre ces
états.

Une série d’essais initiale ayant été réalisée, des essais supplémentaires peuvent étre définis
en fonction des résultats obtenus pour compléter la compréhension des phénomenes.

Les figures 3.2 et 3.3 présentent la structuration des essais permettant la caractérisation
de I’évolution des propriétés hydromécaniques (pétrophysiques et géomécaniques) et de la mi-
crostructure de la roche étudiée. La sélection des échantillons constitue une étape clé et sera

présentée en détail pour chaque partie de I’étude.

3.1.2 Programme expérimental et sélection des échantillons

L’objectif principal est de caractériser I’évolution des propriétés hydromécaniques du cal-
caire d’Euville sous l'effet de 'altération chimique. La sélection des échantillons étudiés doit
permettre la comparaison des données entre les états intacts et altérés (cf. Figure 3.2). Les
échantillons destinés a étre testés a l'essai triaxial a I'état intact doivent permettre de ca-
ractériser le comportement mécanique de la roche étudiée. Les échantillons retenus pour les

essais d’altération chimique doivent permettre la caractérisation de 1’évolution des propriétés



pétrophysiques (porosité et perméabilité) et du comportement mécanique de la roche a I’état

altéré.
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Figure 3.2 — Caractérisation de ’évolution des propriétés pétrophysiques et géomécaniques
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Figure 3.3 — Caractérisation de I’évolution de la microstructure

Un nombre important de carottes de 40 mm de diametre et 200 mm de longueur (profondeur
maximale du carottier) a été carotté sur le bloc d’Euville sélectionné (cf. Figure 3.4). Ces

carottes sont ensuite découpées en deux échantillons de taille standard 40x80 mm (dimensions



adaptées aux cellules triaxiales du laboratoire), qui sont numérotés. La lettre avant le chiffre
représente la position de I’échantillon recoupé par rapport a la hauteur du bloc. Par exemple,
I’échantillon H1 se trouve a la position 1 et proche de la surface supérieure du bloc. Quelques
échantillons ont été ensuite recoupés a une longueur de 60 mm pour obtenir une taille optimale
au regard de I’analyse RMN. L’ensemble des échantillons sont passés au scanner pour étudier la
structure interne de la roche afin d’éviter de travailler sur les échantillons présentant une forte
hétérogénéité. La fleche sur I’échantillon indique le sens d’avancement de l'appareil (cf. Figure

3.4). Elle sert également a repérer le sens d’injection de I'acide retard.

Figure 3.4 — Photo du bloc du calcaire Figure 3.5 — Observation sous le scan-
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Figure 3.6 — Exemple de profils de porosité scanner de quelques échantillons d’Euville

La figure 3.6 présente le profil de porosité scanner de quelques échantillons carottés dans
le bloc de calcaire d’Euville. Nous pouvons remarquer que I’échantillon H3 présente une zone
de porosité élevée localisée pres de la surface d’entrée, qui traduit la présence d’une impor-
tante quantité de pores dans cette zone (cf. Figure 3.7). Cet échantillon présente une forte
hétérogénéité par rapport aux autres échantillons carottés et n’a pas donc été retenu pour

la caractérisation expérimentale. Cette caractérisation préliminaire du niveau d’homogénéités



des échantillons a été réalisée sur ’ensemble des échantillons carottés et a permis d’écarter les

échantillons présentant des hétérogénéités marquées.

9 mm par rapport a la 12 mm par rapport a la 31 mm par rapport a la 34 mm par rapport ala
surface d'injection surface d'injection surface d'injection surface d'injection

Figure 3.7 — Sections scanner de 1’échantillon H3 a différentes distances par rapport a la face
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Figure 3.8 — Données de porosité par pesée de I’ensemble des échantillons d’'Euville sélectionnés

Les échantillons sélectionnés sont saturés en saumure (Nacl a 5g/l), puis leur porosité
par pesée est mesurée. La figure 3.8 reporte la porosité initiale, déterminée par pesée, des
échantillons de calcaire d’Euville sélectionnés. L’écart entre la porosité maximale (18,2%) et la
porosité minimale (16,2%) est de 2%. Sachant que 3 cycles de traitement acide induisent une
augmentation de porosité d’environ 1%, on s’assure ainsi de pouvoir comparer le comportement
mécanique d'un échantillon intact et d’un échantillon altéré de méme niveau de porosité (cf.
programme expérimental 1, Figure 3.2).

La figure 3.9 présente les données de porosité par pesée et de porosité scanner de I’ensemble

des échantillons sélectionnés. On note que le calcul a partir des données scanner surestime la



porosité, mais une corrélation linéaire entre les deux valeurs de porosité obtenues se dégage

clairement.
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Figure 3.9 — Relation entre porosité par pesée et porosité scanner des échantillons sélectionnés

Afin de caractériser le comportement mécanique a 1’état intact du calcaire étudié, trois
niveaux de confinement effectif ont été sélectionnés dans un premier temps (5 MPa, 12,5 MPa
et 20 MPa). La valeur de 12,5 MPa correspond a la contrainte horizontale effective attendue a
la profondeur d’injection envisagée dans le cas d’étude du champ de Saint-Martin de Bossenay
(Brosse et al., 2005). L’analyse des résultats obtenus nous a conduit a tester deux niveaux de
confinement supplémentaires : 1 MPa et 16 MPa. Pour chaque niveau de confinement testé,
deux échantillons présentant deux niveaux de porosité différents ont été sélectionnés. L’objectif
est d'une part d’étudier I'impact du confinement sur le comportement mécanique du calcaire
d’Euville et d’autre part de disposer d’un encadrement pour un niveau de porosité minimum
et un niveau de porosité maximum des données a 1’état intact.

La figure 3.10 et le tableau 3.1 présentent la porosité initiale des échantillons sélectionnés

pour chaque niveau de confinement appliqué pendant les essais triaxiaux.
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Figure 3.10 — Représentation graphique du programme d’essai triaxial suivi pour les échantillons

de deux niveaux de porosité différents testés a 1’état intact
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. . Porosité | Niveau de | Traitement P,
Echantillons
par pesée porosité acide (MPa)
B29 16,9% Niveaul non 1
H12 18,1% Niveau2 non 1
B18 17,2% Niveaul non 5
H1 17,9% Niveau2 non 5
B6 17,2% Niveaul non 12,5
B12 18,0% Niveau2 non 12,5
B35 16,9% Niveaul non 16
H42 18,2% Niveau2 non 16
B9 17,3% Niveaul non 20
H15 18,1% Niveau2 non 20

Tableau 3.1 — Références et programme d’essai triaxial suivi pour les échantillons testés a 1’état

intact

La sélection des échantillons destinés a subir un traitement acide pour permettre la ca-
ractérisation du comportement mécanique a 1’état altéré doit s’appuyer sur leur porosité finale
(i.e. apres altération chimique). Deux niveaux d’altération ont été étudiés : le premier est ob-
tenu a l'issue de trois cycles de traitement acide, ce qui devrait correspondre a une porosité
additionnelle d’environ 1%, et le second a l'issue de six cycles de traitement acide, ce qui
devrait correspondre & une porosité additionnelle d’environ 2%, d’apres de précédentes études
conduites a I'TFPEN (Bemer et Lombard, 2009). L’idée est d’obtenir, apres altération chimique,
des échantillons de deux niveaux de porosité : le premier associé a 3 cycles de traitement et le se-
cond associé a 6 cycles de traitement, supérieurs au niveau de porosité maximal des échantillons
testés a I'état intact. Ces dix échantillons suivront ensuite le méme programme d’essai triaxial
que ceux a l’état intact (i.e essais triaxiaux conduits a cing niveaux de confinement effectif 1
MPa, 5 MPa, 12,5 MPa, 16 MPa et 20 MPa).

La figure 3.11 et le tableau 3.2 reportent les données de porosité par pesée des dix
échantillons sélectionnés pour l'altération chimique ainsi que les valeurs prévues (apres
altération a trois ou six cycles). Les valeurs de porosité initiales sont bien comprises entre
les niveaux inférieur et supérieur des échantillons testés a ’état intact et les porosités apres

altération chimique attendues sortent bien de l'intervalle défini sur la figure 3.10.
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Figure 3.11 — Représentation graphique du programme d’essai triaxial suivi pour les échantillons

altérés chimiquement a 3 cycles et 6 cycles de traitement acide

, ] Porosité | Traitement P
Echantillons
par pesée acide (MPa)

H34 17,3% 3 cycles 1
B31 17,3% 6 cycles 1
B13 17,8% 3 cycles 5
H9 17,5% 6 cycles 5
B16 17,6% 3 cycles 12,5
B1 17,5% 6 cycles 12,5
B34 17,4% 3 cycles 16
B36 17,4% 6 cycles 16
H17 17, 7% 3 cycles 20
H10 17,6% 6 cycles 20

Tableau 3.2 — Références et programme d’essai triaxial suivi pour les échantillons altérés chi-

miquement

3.1.3 Evolution des propriétés pétrophysiques sous leffet de

P’altération chimique
On s’intéresse ici a I'impact de 'attaque acide sur la porosité et la perméabilité du calcaire
d’Euville. La porosité est mesurée sur les échantillons avant et apres altération chimique. Deux

techniques ont été utilisées : porosité par pesée et porosité scanner. La mesure de la perméabilité

est réalisée a la saumure au sein méme du dispositif expérimental d’altération chimique.

3.1.3.1 Evolution de la porosité

Le tableau 3.3 donne les valeurs de porosité par pesée et par mesure scanner des différents

échantillons avant et apres altération chimique. Les augmentations de porosité déduites des



mesures par pesée et par mesure scanner sont cohérentes, mais présentent un écart plus ou

moins marqué.

Porosité | Porosité | Traite- | Porosité | Porosité A A Porosité
Echs | par pesée | scanner | -ment | par pesée | scanner | Porosité | Porosité finale
initiale initiale acide finale finale | par pesée | scanner | calulée

H34 17,3% 18,0% | 3 cycles 18,4% 18,9% 1,0% 0,9% 18,2%
B31 17,3% 18,0% | 6 cycles 19,3% 19,7% 2,0% 1,7% 19,0%
B13 17,8% 18,4% | 3 cycles 18,4% 19,3% 0,6% 0,9% 18,7%
H9 17,5% 18,3% | 6 cycles 19,4% 20,3% 1,9% 2,0% 19,5%
B16 17,6% 18,4% | 3 cycles 18,5% 19,4% 0,9% 1,0% 18,7%
B1 17,5% 18,2% | 6 cycles 19,0% 19,9% 1,5% 1,7% 19,2%
B34 17,4% 18,1% | 3 cycles 18,8% 19,1% 1,3% 1,0% 18,5%
B36 17,4% 18,1% | 6 cycles 19,5% 19,9% 2,1% 1,8% 19,3%
H17 17,7% 18,4% | 3 cycles 18,7% 19,4% 1,0% 0,9% 18,7%
H10 17,6% 18,4% | 6 cycles 19,5% 20,3% 1,9% 1,9% 19,5%

Tableau 3.3 — Porosité par pesée et scanner des échantillons avant et apres altération chimique

Bien que définie pour étre homogene, 'étape d’altération chimique peut induire une modi-
fication de I’état de surface de 1’échantillon altéré au niveau de la face d’injection (cf. Figure
3.12). Cette modification induit une incertitude sur le calcul du volume total de 1’échantillon a
partir de la mesure de sa hauteur et de son diametre, et donc une incertitude augmentée sur
la mesure de porosité par pesée. La figure 3.13 reporte les données de porosité par pesée et de
porosité par mesure scanner pour I’ensemble des échantillons a 1’état intact et altéré. Malgré
les incertitudes accrues sur la mesure de la porosité par pesée apres altération chimique, la
corrélation linéaire entre les valeurs de porosité par pesée et par mesure scanner reste toujours

valable.
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Afin d’obtenir une estimation de la variation de porosité s’affranchissant des effets de bord,

nous avons retenu la valeur déduite de la différence entre les profils de porosité scanner avant et



apres altération. En effet, la variation de la densité scanner des échantillons de calcaire d’Euville
induite par 'altération provient de la dissolution de la calcite et les corrélations établies entre
densité scanner et porosité pour des échantillons de calcite sont alors valides. La porosité finale
retenue pour la suite de ’étude est égale a la somme de la porosité par pesée avant altération et
de la variation de porosité déduite de la mesure scanner. Nous observons alors que le traitement
acide a induit une porosité additionnelle d’environ 0,9% =+ 0,1% pour trois cycles et 1,8% =+
0,1% pour 6 cycles. Ces résultats sont cohérents avec ceux obtenus par Bemer et Lombard
(Bemer et Lombard, 2009).

La figure 3.14 donne des exemples des profils de porosité scanner avant et apres altération
d’échantillons ayant subi respectivement 3 et 6 cycles de traitement acide. La dissolution est
effectivement homogene le long de 1’échantillon, ce qui permet de conserver un échantillon
altéré assimilable & un VER (Volume Elémentaire Représentatif) pour les essais triaxiaux.
Les porosités finales des échantillons altérés sont systématiquement supérieures a la gamme
de porosité des échantillons testés a 1’état intact. Afin de pouvoir comparer les propriétés
mécaniques d’un échantillon intact et d'un échantillon altéré possédant le méme niveau de

porosité finale, les essais d’altération chimique ont également été prévus sur des échantillons de

porosité initiale plus faible.

Euville H16 : profils de porosité scanner Euville B34 : profils de porosité scanner
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Figure 3.14 — Profils de porosité scanner d’échantillons altérés soumis a 3 et 6 cycles de traite-

ment acide



3.1.3.2 Evolution de la perméabilité

La perméabilité des roches carbonatées est une propriété complexe, qui dépend non seule-
ment de la nature de la roche mais également de phénomenes intervenant pendant la circulation
des fluides. En plus de la valeur de porosité globale, on doit prendre en compte la répartition
de la taille des pores et des gorges de pore. La perméabilité dépend principalement des rayons
d’acces aux pores et donc de la taille des gorges de pore (Lucia, 1997). Toute variation a
ce niveau aura une influence majeure sur I’évolution de la perméabilité. Des phénomenes de
dissolution localisés au niveau des gorges de pore pourraient conduire a une augmentation si-
gnificative de la perméabilité. A contrario, le déplacement de fines susceptible d’étre induit par
'altération pourrait générer un blocage de certaines gorges de pore (Bemer et Lombard, 2009;
Izgec et al., 2008; Noiriel et al., 2005).

Les altérations a ’acide retard conduites sur des échantillons des calcaires du Comblanchien
et de Lavoux Jaune dans le cadre du projet ANR-GéoCarbone INJECTIVITE n’ont pas montré
de tendance claire d’évolution de la perméabilité (Bemer et al., 2008). Les augmentations et

diminutions observées traduisent la compétition des phénomenes décrits ci-dessus.

Dans le cadre de notre étude sur des échantillons de calcaire d’Euville, différentes mesures
de la perméabilité ont été réalisées avant et apres altération chimique. La circulation des fluides
(solution d’acide retard et saumure) a lieu dans un seul sens, ce qui est cohérent avec les
conditions in situ mais rend la mesure sensible au déplacement de fines. Un nouveau dispositif
qui permettra de mesurer la perméabilité pour les deux sens d’injection sera prochainement
mis en place afin de permettre un test de sensibilité sur la mesure de perméabilité. On note que
le capteur de pression différentielle a bien été purgé apres les cycles de traitement acide pour
chasser les bulles qui pourraient avoir été formées apres la réaction chimique. Un faible débit
d’injection d’environ 2 cm?/h a systématiquement été imposé pour maintenir une circulation

de fluide pendant la nuit et le week-end.

La mesure de perméabilité s’effectue en régime permanent par injection d’'un fluide (sau-
mure en NaCl a 5g/l filtrée a 0,05 um) a différents débits dans 1’échantillon. La perméabilité
est déduite de la courbe donnant la pression différentielle a ’équilibre (entre 'amont et 1'aval
de I’échantillon) en fonction du débit imposé. Les figures 3.15 et 3.16 reportent les mesures
de perméabilité des échantillons B34 et H4, soumis a trois cycles de traitement acide, et
des échantillons H10 et H9, soumis a six cycles de traitement acide en fonction du débit
d’injection maximal imposé au cours de la mesure. Les mesures de perméabilité réalisées
sur les échantillons intacts sont tres reproductibles et ne sont pas influencées par les débits
d’injection imposés. Les mesures conduites apres altération présentent une variabilité plus
marquée traduisant 'instabilité induite par effets de bouchage-débouchage des gorges de pore

par des fines.



Euville H4 : évolution de la perméabilité

Euville B34 : évolution de la perméabilité
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Figure 3.15 — Evolution de la perméabilité des échantillons B34 et H4 soumis a trois cycles de
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Figure 3.16 — Evolution de la perméabilité des échantillons H10 et H9 soumis a six cycles de

traitement acide

Le tableau 3.4 donne les valeurs de perméabilité mesurées avant et apres altération pour
I’ensemble des échantillons soumis a des traitements acides. Les résultats obtenus montrent
une nette augmentation de la perméabilité des échantillons soumis a six cycles de traitement
acide. Cette augmentation s’explique par l'accroissement de la taille moyenne des seuils d’acces
aux pores due a la dissolution de calcite. Les échantillons soumis a trois cycles de traitement
acide ne montrent pas de tendance similaire. La perméabilité présente une augmentation ou
une diminution d’amplitude modérée alors qu'un gain d’une unité de porosité (1%) a été obtenu
apres altération chimique. L’effet combiné d’une faible augmentation des rayons d’acces aux
pores et d'un dépot de fines dans les gorges de pore pourrait étre a l'origine des résultats
observés.

La figure 3.17 présente 1’évolution de la perméabilité de ’échantillon B32 apres chaque cycle
de traitement acide. L’effet du déplacement de fines est tres sensible sur les premiers cycles de
traitement acide o la mesure de la perméabilité altérée présente des oscillations. Les valeurs de
perméabilité mesurées apres 3 cycles de traitement acide restent tres proche de l'intervalle de la

perméabilité initiale. La perméabilité augmente ensuite tres progressivement cycles apres cycles



avec une augmentation plus nette apres le sixieme cycle de traitement acide. L’effet dominant

est alors 'accroissement de la taille des gorges de pore.

Behantillons Perméabilité | Nombre | Perméabilité | A Kw | A Kw Programme
initiale (mD) | de cycles finale (mD) | (%) expérimental
H34 144 3 168 24 17% initial
B13 128 3 140 12 9% initial
B16 119 3 120 1 1% initial
B34 116 3 144 28 24% initial
H17 130 3 129 -1 -1% initial
B37 110 3 108 -2 -2% | supplémentaire
H38 101 3 103 2 2% | supplémentaire
H4 123 3 103 -20 -16% | supplémentaire
B31 121 6 221 100 2% initial
H9 134 6 293 159 119% initial
B1 104 6 189 85 82% initial
H10 153 6 282 129 85% initial
B36 129 6 249 119 92% initial
B32 147 6 209 62 42% | supplémentaire
B39 104 6 153 50 48% | supplémentaire
B5 110 6 232 123 112% | supplémentaire

Tableau 3.4 — Perméabilité des différents échantillons avant et apres altération chimique

Euville B32 : évolution de la perméabilité
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Figure 3.17 — Evolution de la perméabilité de 1’échantillon B32

3.1.4 Evolutions des modules élastiques

Les échantillons intacts et altérés ont été testés a l'appareil triaxial pour étudier
I’évolution des propriétés géomécaniques sous l'effet de 'altération chimique. Les parametres
géomécaniques considérés ici sont les modules élastiques drainés : module d’incompressibilité

drainé Kq et module de cisaillement G.
3.1.4.1 Caractérisation des modules élastiques drainés des échantillons a 1’état
intact

La figure 3.18 donne un exemple des courbes contrainte-déformation associées a une phase de

décharge élastique. L’ensemble des courbes est regroupé dans I'annexe A, qui donne également



les niveaux de pression de confinement effective et de contrainte déviatorique atteints avant la

décharge, ainsi que 'amplitude de la variation de contrainte déviatorique pendant la décharge.
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Figure 3.18 — Exemples des courbes obtenus pendant une phase de décharge élastique

Le tableau 3.5 synthétise les mesures des modules élastiques pour I’ensemble des échantillons

testés a I’état intact. La figure 3.19 reporte ces valeurs en fonction de la porosité de I’échantillon.

La dispersion des valeurs integre a la fois les différences de porosité et la dispersion intrinseque

de la roche. Le module d’incompressibilité drainé s’avere plus variable que le module de cisaille-

ment.
Eehantillons Porosité Ko G Programme
par pesée | (GPa) | (GPa) | expérimental
B29 16,9% | 210 | 111 Initial
H12 181% | 198 | 10,3 Tnitial
BI3 172% | 187 | 101 Tnitial
H1 17.9% | 191 | 10,6 Tnitial
B6 172% | 204 | 11,2 Tnitial
BI12 18,0% | 221 | 115 Tnitial
B35 16,9% 18,6 11,6 Initial
H42 182% | 17,6 | 108 Tnitial
B9 17,3% 20,8 10,6 Initial
H15 181% | 204 | 102 Tnitial
H13 18,3% 23,7 11,1 | Supplémentaire
H15 16,4% 18,9 11,8 | Supplémentaire
H19 18,3% 21,6 10,8 | Supplémentaire

Tableau 3.5 — Modules élastiques drainés des échantillons d’Euville a ’état intact

Bemer et al. (2004) ont proposé des relations empiriques reliant les propriétés élastiques des

carbonates a la seule valeur de porosité. Les incertitudes associées sont naturellement relative-

ment importantes, mais ces expressions permettent d’obtenir facilement des ordres de grandeur

des propriétés recherchées. La figure 3.21 reporte les modules élastiques drainés mesurés sur les

échantillons d’Euville et une série de données indépendantes correspondant a différents carbo-

nates. Les courbes en trait plein correspondent aux tendances naturelles prédites par le modele



(Bemer et al., 2004). Les courbes en pointillés donnent les limites inférieure et supérieure du
modele déduites des données disponibles et définissent donc une plage de valeurs possibles
non exhaustive. Les données obtenues pour le calcaire d’Euville s’incrivent dans les tendances
globales. Les modules d’incompressibilité drainés des échantillons de calcaire d’Euville a 1'état
intact se situent dans la moyenne haute du modele. Les modules de cisaillement se situent quant

a eux plutot dans la moyenne basse.
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Figure 3.19 — Variabilité des modules élastiques drainés des échantillons d’Euville a I’état intact

3.1.4.2 Variation des modules élastiques drainés sous ’effet de P’altération

Le tableau 3.6 synthétise les mesures des modules élastiques de I’ensemble des échantillons

testés a 'état altéré. La figure 3.20 reporte ’ensemble des données obtenues a ’état intact et

altéré.
Behantillons Porosité | Nombre | Porosité Ko G Programme
initiale | de cycles | finale | (GPa) | (GPa) | expérimental
H34 17,3% 3 18,2% 14,6 8,3 Initial
B31 17,3% 6 19,0% 12,3 7,7 Initial
B13 17,8% 3 187% | 21,2 | 84 Tnitial
HO 17,5% 6 195% | 124 | 62 Tnitial
B16 17,6% 3 18,7% 14,3 7,5 Initial
Bl 17,5% 6 192% | 135 | 7.1 Tnitial
B34 17.4% 3 185% | 156 | 89 Tnitial
H17 17,7% 3 18,7% 13,0 7,4 Initial
H10 17,6% 6 19,5% 13,6 6,7 Initial
H16 17,8% 3 18,9% 15,3 8,1 Supplémentaire
H4 16,2% 3 17,0% 16,2 8,9 | Supplémentaire
B19 17,2% 3 18,2% 15,9 8,8 | Supplémentaire
B5 16,7% 6 18,7% 13,5 6,9 Supplémentaire
H5 16,6% 6 18,5% 12,9 7,6 | Supplémentaire
B32 17,3% 6 19,3% 12.4 7,7 | Supplémentaire

Tableau 3.6 — Mesures des modules élastiques drainés des échantillons a 1’état altéré

En dehors de I'échantillon B13, qui présente un module d’incompressibilité drainé nettement



supérieur a la gamme des modules altérés, on observe une diminution des modules élastiques
drainés pour les échantillons altérés, les échantillons ayant subi 6 cycles de traitement acide
présentant une chute de raideur plus importante que ceux altérés a 3 cycles. Ces observations
sont cohérentes avec le niveau de porosité plus élevé des échantillons altérés. La dispersion
intrinseque de la roche rend difficile la distinction entre les effets purement chimiques et la
simple augmentation de la porosité.

La figure 3.21 compare les modules intacts et altérés avec les tendances naturelles des car-
bonates. La diminution de raideur induite par l'altération chimique fait chuter les modules
d’incompressibilité drainés dans la moyenne basse des tendances mais ils ne sortent pas de I'in-
tervalle de variation permis par le modele. Les modules de cisaillement des échantillons altérés
présentent une chute plus marquée par rapport aux échantillons a 1’état intact. Les valeurs de
modules de cisaillement obtenues apres altération sortent ainsi nettement des tendances natu-
relles comme c’était le cas pour les résultats obtenus sur le calcaire du Comblanchien dans le
cadre du projet ANR GéoCarbone-INJECTIVITE (Bemer et Lombard, 2009).
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Figure 3.20 — Modules élastiques drainés des échantillons testés a 1’état intact et altéré
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Figure 3.21 — Comparaison entre les modules élastiques drainés des échantillons d’Euville altérés

et intacts et les tendances naturelles pour les carbonates



3.1.5 Evolution de la résistance a la rupture

3.1.5.1 Résistance a la rupture des échantillons a 1’état intact

Le tableau 3.7 regroupe les données de résistance a la rupture des échantillons testés a

I’état intact ainsi que leur porosité initiale et le niveau de confinement effectif de 'essai. Les

échantillons présentent un comportement géomécanique cohérent : pour un méme niveau de

confinement, la résistance a la rupture diminue avec ’augmentation de la porosité. Une roche

de porosité donnée est en effet généralement plus résistante qu'une roche de méme nature et

de porosité plus élevée.

/ /

Eehantillons Porosité | Traitement Pe p q
par pesée acide (MPa) | (MPa) | (MPa)
B29 16,9% non 1 11,6 31,7
H12 18,1% non 1 10,4 28,3
BIS 17.2% non 5 18,7 | 40,9
H1 17,9% non ) 17,1 36,3
B6 17.2% non 125 | 283 | 475
B12 18,0% non 125 | 274 | 442
B35 16,9% non 16 33,8 93,1
H42 18,2% non 16 29,9 41,5
B9 17,3% non 20 36,9 50,3
H15 18,1% non 20 36,2 48,2
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Figure 3.22 — Données a la rupture des échantillons intacts :

Tableau 3.7 — Données a la rupture des échantillons testés a I'état intact
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La figure 3.22 reprend ’ensemble des points de rupture des échantillons intacts en fonction

de la pression de confinement effective (a) et dans le plan p’-q (b). La résistance a la rupture



augmente avec la pression de confinement effective pour les essais conduits a un niveau de confi-
nement effectif inférieur & 16 MPa, mais ce n’est plus le cas a partir de 20 MPa de confinement
effectif. L’échantillon H42 présente une résistance a la rupture nettement plus faible que celle de
’échantillon B35 testé au méme niveau de confinement (cf. Tableau 3.5). Ses modules élastiques
drainés sont également faibles comparés a ceux des autres échantillons. L’essai correspondant a
donc été doublé. L’échantillon B26 de porosité initiale de 17,9% contre 18,2% pour 1’échantillon
H42 a été sélectionné. Apres essai a 16 MPa de pression de confinement effective, ’échantillon
B26 présente une résistance a la rupture effectivement plus élevée que celle de 1’échantillon H42
et plus en cohérence avec la tendance observée sur le jeu complet des échantillons testés a 1’état
intact (cf. Figure 3.23).
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Figure 3.23 — Données de résistance a la rupture des échantillons intacts dans le plan p’-q

La figure 3.24 présente les courbes contrainte déviatorique-déformation axiale obtenues pen-
dant la phase de chargement déviatorique pour les différents niveaux de confinement testés. La
ligne droite représente la partie élastique du comportement de matériau lors de la mise en charge
axiale apres le chargement hydrostatique. On observe un maximum de déviateur pour les essais
conduits a un niveau de confinement effectif inférieur ou égal a 12,5 MPa. L’échantillon soumis a
20 MPa de pression de confinement effective présente apres rupture plusieurs plans de rupture.
La rupture s’effectue sous l'effet du développement d’une microfissuration homogene (”cala-
clastic flow”) (Wong et al., 1997; Zhu et al., 2010). En conclusion, la rupture des échantillons
est de nature fragile lorsque la pression de confinement effective est inférieure ou égale a 12,5
MPa. La pression effective de 16 MPa semble étre située dans la zone de transition et au dela

de 20 MPa, on observe une rupture ductile.
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Figure 3.24 — Courbes contrainte déformation axiale obtenues pendant la phase de chargement

déviatorique sur des échantillons testés a 1’état intact

3.1.5.2 Evolution de la résistance i la rupture sous ’effet de D’altération chimique

Le tableau 3.8 synthétise les résultats des essais triaxiaux conduits sur le set initial de dix
échantillons ayant subi une altération chimique. Les échantillons altérés de plus faible porosité
sont globalement plus résistants que les échantillons altérés de porosité plus élevée et suivent
donc qualitativement la tendance naturelle de variation de la résistance a la rupture en fonction

de la porosité. Néanmoins, les échantillons H34 et B31, respectivement soumis a 3 et 6 cycles



de traitement acide, présentent un écart significatif de porosité finale, mais ont un niveau de
résistance a la rupture équivalent. Des essais supplémentaires sont donc nécessaires pour affiner

cette analyse.

fchantillons Porosité | Traitement | Porosité P P q
initiale acide finale | (MPa) | (MPa) | (MPa)
H34 17,3% 3 cycles 18,2% 1 7.8 20,4
B31 17,3% 6 cycles 19,0% 1 8,1 21,2
B13 178% | 3oydes | 18,7% 5 160 | 325
H9 175% | 6cyces | 195% 5 41 | 267
B16 17.6% | 3cyces | 187% | 125 | 253 | 386
Bl 175% | 6eyces | 192% | 125 | 23,1 | 31,1
B34 174% | Bcyces | 185% | 16 | 285 | 37.2
B36 174% | 6oyces | 195% | 16 | 274 | 339
H17 17.7% | Boyces | 187% | 20 | 328 | 37.8
H10 17.6% | 6oycles | 195% | 20 | 288 | 259

Tableau 3.8 — Données a la rupture des échantillons testés a I'état altéré
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Figure 3.25 — Evolution de la résistance & la rupture en fonction du niveau d’altération et de

la pression de confinement effective

Le niveau de confinement influence également le comportement a la rupture des échantillons
a I’état altéré. Comme pour les échantillons intacts, la résistance a la rupture des échantillons
altérés augmente avec le confinement pour une pression de confinement effective inférieure ou
égale a 12,5 MPa, le mode de rupture étant de type fragile. Au dela de 20 MPa, la rupture est
de type ductile et on observe une diminution significative de la résistance a la rupture dans le
cas des échantillons altérés (cf. Figure 3.25).

La figure 3.26 compare dans le plan p’-q les données a la rupture de lI'ensemble des
échantillons intacts et altérés. Les échantillons altérés présentent systématiquement une

résistance a la rupture plus faible que ceux testés a 1’état intact. Cette diminution peut étre



imputable d’une part a leur niveau de porosité plus élevé et d’autre part a l'effet de I’altération

chimique.
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Figure 3.26 — Données a la rupture des échantillons intacts et altérés dans le plan p’-q

Les données de résistance a la rupture des échantillons testés apres 3 cycles et 6 cycles de
traitement acide sous 1 MPa (H34 et B31) et 16 MPa (B34 et B36) de pression de confinement
effective étant tres proches les unes des autres, deux essais supplémentaires ont été réalisés a
ces deux niveaux de confinement. Les échantillons H20 et B32 qui possedent le méme niveau de
porosité initiale que les échantillons H34 et B36 ont été sélectionnés et soumis respectivement
a 3 et 6 cycles de traitement acide. Leurs porosités finales sont respectivement de 18,5% et
19,2%.

La résistance a la rupture de I’échantillon H20 testé a p, =1 MPa apres altération chimique
est significativement supérieure a celle de 1’échantillon H34 altéré et testé dans les mémes condi-
tions. Comparé aux échantillon B29, H12 et B31 testés également a p. =1 MPa, I’échantillon
H20 s’inscrit dans la tendance d’évolution de la résistance a la rupture avec 'augmentation de
la porosité (cf. Figure 3.26 et Tableau 3.9).

La résistance a la rupture de I’échantillon B32 est inférieure a la résistance a la rupture de
I’échantillon B36 altéré et testé dans les mémes conditions. L’écart de résistance a la rupture
entre les échantillons B32 altéré a 6 cycles et B34 a trois cycles, tous deux testés a p. =16 MPa,
est notamment plus cohérent avec I'ensemble des données (cf. Figure 3.26 et Tableau 3.9). En
considérant les données des échantillons supplémentaires H20 et B32, on obtient donc un jeu de
données consistant. Les résultats divergents des échantillons H34 et B36 témoignent néanmoins
d’une certaine variabilité des résultats.

Il s’agit a présent d’utiliser I’ensemble des résultats pour quantifier 'effet spécifique de
laltération chimique. La figure 3.27 donne la résistance a la rupture de l'ensemble des

échantillons intacts et altérés en fonction de la porosité finale pour chaque niveau de confi-



nement effectif testé. Selon la pression de confinement effective considérée, on observe que la
diminution de la résistance a la rupture en fonction d’une porosité accrue s’incurve et donc s’in-
tensifie plus ou moins avec le niveau d’altération. Le changement de pente semble plus marqué
pour les confinements plus élevés. L’influence de 'altération chimique serait alors plus sensible

dans le cas d'une rupture de type ductile.
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Figure 3.27 — Données de résistance a la rupture des échantillons intacts et altérés en fonction

de la porosité finale

Des essais complémentaires sont indispensables pour confirmer les tendances observées sur
le premier jeu de données. Nous avons sélectionné de nouveaux échantillons destinés a étre
testés a I'état intact et a I'état altéré a trois cycles et six cycles. Le choix de ces échantillons

a été fait pour répondre a deux objectifs : disposer de données a ’état intact pour d’autres



porosités (H2 testé a p, =12,5 MPa, B26 testé a p. = 16 MPa et H19 testé a p. = 20 MPa);
permettre la comparaison pour un niveau de porosité similaire entre des échantillons intacts et
des échantillons altérés a 3 cycles de traitement acide et entre des échantillons altérés a 3 cycles
de traitement acide et des échantillons altérés a 6 cycles de traitement acide.

Le tableau 3.9 reprend la liste des échantillons complémentaires, le traitement subi, les

données a la rupture et la référence de ’échantillon auquel on cherche a comparer les résultats.

Eehantillons Porosité | Traitement | Porosité pL. p’ q Echantillons
initiale acide finale | (MPa) | (MPa) | (MPa) témoins
H20 17.6% | 3cycles | 185% 1 89 | 234 H34
B30 17,1% 3 cycles 17,9% ) 17,1 36,5 H1
H2 16,4% | Ocycles | 164% | 125 | 30,9 | 549 | B6, B12
H4 16,2% 3 cycles 17,0% 12,5 28,3 47,1 B6
B5 16,7% | 6 cycles | 18,7% | 12,5 | 24,6 | 362 B16
B26 179% | Ocycles | 17,9% | 16 | 316 | 46,6 H42
B32 17,3% 6 cycles 19,2% 16 26,5 31,1 B36
H19 18,3% 0 cycles 18,3% 20 35,6 46,6 H15
B19 17,2% 3 cycles 18,2% 20 32,5 37,4 H15
H5 16,6% 6 cycles 18,5% 20 30,9 32,5 H17

Tableau 3.9 — Données a la rupture des échantillons complémentaires

Pour p. = 5 MPa, I’échantillon B30 altéré a 3 cycles de traitement acide a une résistance
quasi identique a celle de I’échantillon H1 testé a I’état intact, ce qui confirme un effet dominant
du niveau de porosité par rapport aux effets chimiques pour ce niveau de confinement associé
a une rupture fragile (cf. Figure 3.28).

Pour p, = 12,5 MPa, I’échantillon H2 testé a I’état intact et de porosité (16,4%) inférieure a
la moyenne confirme la tendance d’évolution a I’état intact. L’échantillon B6 de porosité 17,2%
testé a l’état intact et I’échantillon H4 de porosité (17,0%) testé apres 3 cycles d’altération
présentent un niveau de résistance a la rupture similaire. Il en est de méme pour I’échantillon
B5 de porosité 18,7% testé apres 6 cycles d’altération et 1’échantillon B16 de porosité 18,7%
testé apres 3 cycles d’altération. L’ensemble des données obtenues a une pression de confinement
effective de 12,5 MPa associée a une rupture fragile s’inscrit dans une méme tendance, ce qui
montre que les effets chimiques n’ont pas un effet significatif en comparaison de I'influence du
niveau de porosité.

Pour p., = 16 MPa, I’échantillon B26 de porosité 17,9% testé a l’état intact réhausse
légerement la tendance d’évolution de la résistance a la rupture a 1’état intact. Les données
a l'état altéré ne semblent pas s’éloigner significativement de cette tendance. Les effets chi-
miques ne seraient donc pas significatifs a ce niveau de confinement a priori situé dan la zone
de transition.

Pour p/, = 20 MPa, ’échantillon H19 testé a 'état intact s’inscrit dans la tendance définie

par les deux autres échantillons testés a ’état intact. L’échantillon B19 de porosité (18,2%)



testé apres 3 cycles d’altération présente une résistance a la rupture nettement inférieure a celle
des échantillons H15 et H19 de niveau de porosité similaire testé a ’état intact. L’échantillon
H5 de porosité (18,5%) testé apres 6 cycles d’altération présente une résistance a la rupture
inférieure a celle des échantillons H17 et B19 de niveau de porosité similaire testés apres 3 cycles

Y

d’altération. A un niveau de confinement effectif de 20 MPa associé a une rupture ductile,
les résultats obtenus montrent une nette diminution de la résistance a la rupture pour des
échantillons de niveau de porosité similaire mais sousmis a un degré d’altération plus élevé. Les

effets chimiques jouent donc un role significatif a ce niveau de confinement.
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Figure 3.28 — Résultats de résistance a la rupture intégrant les essais complémentaires



3.1.6 Evolution du comportement avant rupture

Compte tenu de la perte des mesures des jauges a fort confinement, nous avons utilisé les
données du capteur LVDT pour calculer une raideur élastique ”externe” pour les différents
échantillons testés a ’état intact et altéré. On notera que la raideur E, ainsi calculée integre
des effets de frottement et d’empilement de pieces de compression et ne constitue pas une
propriété intrinseque de la roche testée (cf. Figure 2.17). Le tableau 3.10 donne les valeurs
de raideur E, calculées pour '’ensemble des échantillons intacts et altérés testés a différents
niveaux de confinement. En dehors des échantillons B18 et H1 présentant une raideur externe
anormalement faible alors que les modules mesurés a partir des jauges sont cohérents avec les
autres échantillons, on remarque que la raideur diminue entre les échantillons intacts et altérés.
Deux essais supplémentaires ont été réalisés sur les échantillons H29 et B21 de mémes niveaux
de porosité que les échantillons B18 et H1. Les résultats obtenus montrent une cohérence des
résistances a la rupture entre les échantillons B18 et H29 d’une part, et les échantillons H1, B21
d’autre part (cf. Figure 3.29), avec des raideurs nettement supérieures et plus en accord avec
les autres données pour H29 et B21. Dans la suite, on considerera les données obtenues sur ces

nouveaux échantillons en particulier pour calculer la déformation irréversible avant la rupture
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Figure 3.29 — Courbes contrainte déviatorique-déformation axiale obtenues pendant la phase

de chargement déviatorique

La figure 3.30 présente I'évolution de € avec Paugmentation de la pression de confinement,
pour les échantillons intacts et altérés. On remarque que l'altération chimique a induit un
¢élargissement de la phase de comportement irréversible d’autant plus marqué pour des niveaux
de confinement supérieurs a 12,5 MPa.

On compare dans la figure 3.31 I’évolution du profil des courbes contrainte déviatorique-
déformation axiale des échantillons intacts et altérés a différents niveaux de confinement. La

différence de porosité entre les échantillons testés a ’état intact entraine une différence au



niveau du pic, mais la pente des courbes reste similaire jusqu’a la fin du domaine élastique.
Pour les échantillons altérés, une baisse significative de E, est observée (cf. Tableau 3.10). La
seule différence de porosité finale ne pourrait pas expliquer une telle diminution. L’altération

chimique a donc un effet direct sur I’évolution de la raideur.

Echantillons Porosité | Traitement p. E,
finale acide (MPa) | (GPa)
B29 0,169 0 1 12,4
H12 0,181 0 1 11,5
H20 0,185 3 1 9,1
B31 0,19 6 1 9,2
B18 0,172 0 ) 7,8
H1 0,179 0 5 8,5
H29 0,172 0 5 12,5
B21 0,179 0 5 12,2
B13 0,187 3 5 11,2
H9 0,195 6 5 8,3
B6 0,172 0 125 12,8
BI12 0,18 0 125 | 11,7
B16 0,189 3 12,5 9,6
B1 0,192 6 12,5 7,2
B35 0,169 0 16 11,9
B26 0,179 0 16 12,3
B34 0,185 3 16 8,7
B32 0,192 6 16 7.2
B9 0,173 0 20 12,9
H15 0,181 0 20 12,4
B19 0,182 3 20 10,7
H10 0,195 6 20 7,7

Tableau 3.10 — Raideur élastique externe des échantillons intacts et altérés
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Figure 3.30 — Evolution de la déformation e;' en fonction de la pression de confinement pour

les échantillons intacts et altérés



Contrairement aux échantillons testés a 1'état intact a p, = 12,5 MPa, ’échantillon B,
soumis a 6 cycles de traitement acide, ne présente plus de pic sur la courbe contrainte-
déformation. Le pic était déja tres aplani pour ’échantillon B16 testé a 3 cycles de traitement
acide. L’altération chimique semble donc induire une plastification du comportement du calcaire
d’Euville.
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Figure 3.31 — Courbes contrainte déviatorique-déformation axiale

3.1.6.1 Conclusion

Les résultats obtenus montrent I'influence de 'effet de ’altération chimique sur les propriétés
élastiques et la résistance a la rupture du calcaire d’Euville. Pour les propriétés élastiques, le
module de cisaillement est le plus influencé et présente une diminution significative. L’effet

chimique sur I’évolution de la résistance a la rupture est plus complexe. Il dépend notamment du



niveau de confinement. On observe un effet spécifique de I’altération chimique sur la résistance
a la rupture pour les essais réalisés a pression de confinement élevée et associés a une rupture
ductile. Au contraire, pour les essais réalisés a pression de confinement faible et associés a une
rupture fragile, seule la porosité semble gouverner le niveau de rupture des échantillons.
L’altération chimique influence également le comportement avant la rupture. On remarque
un é¢largissement de la phase de comportement irréversible avec 'altération chimique et un
niveau de confinement intermédiaire, le comportement tend a se plastifier avec ’augmentation

de 'altération.



3.2 Evolution de la microstructure sous Deffet de

I’altération chimique

3.2.1 Description de la microstructure du calcaire d’Euville

Avant d’étudier I'impact de ’altération chimique sur la microstructure, il est essentiel de
donner une description précise de la microstructure a I’état intact du calcaire étudié. Cette
description doit permettre de fournir les informations clés pour comprendre les phénomenes
mis en jeu sous l'effet de I’altération chimique.

La description de la microstructure du calcaire d’Euville est basée sur différentes techniques
en fonction de 'échelle étudiée. L’'image obtenue par microtomographie (cf. Figure 3.32) illustre
la structure de type granulaire du milieu. La structure des grains eux mémes est diversifiée.
On observe d'une part des lithoclastes trés microporeux et d’autre part des grains solides peu
poreux (grains crinoidaux). La taille des grains est également variable et comprise entre 100

pm et 1000 pm.

Figure 3.32 — Image obtenue par microtomographie d’un échantillon de calcaire d’Euville

L’observation de lames minces montre qu’une couche de ciment s’est formée entre les grains.
Elle est le résultat d'un phénomene de précipitation de minéraux et assure la liaison entre les
grains. Il s’agit d’un ciment syntaxial qui s’est développé avec la méme orientation optique que

celle des cristaux de la crinoide d’origine (cf. Figure 3.33).

Figure 3.33 — Microstructure du calcaire d’Euville : observation sous microscope optique



La figure 3.34 montre l'observation sous microscope optique de la microstructure d’un
échantillon avec la surface polie. Autour des grains crinoidaux, on observe la présence du ciment

syntaxial et des lithoclastes microporeux.

Figure 3.34 — Observation sous microscope optique d’un échantillon avec la surface polie

L’image de microscopie a balayage électronique (MEB) nous permet d’observer a une échelle
plus basse la microstructure de la roche. La figure 3.35 présente la microstructure d’un litho-
claste. Il s’agit d'une structure poreuse granulaire avec la présence de micrograins de calcite et
de micropores. Le diametre des micropores observés peut varier entre 0,02 um a une quinzaine

de microns.

lithoclaste

macroporosité

Figure 3.35 — Photos de la microstructure du calcaire d’Euville sous MEB

L’observation de la microstructure montre la présence de plusieurs phases solides dans le
milieu : grains crinoidaux, ciment syntaxial et lithoclastes. Les deux dernieres se forment une
matrice entourant les grains crinoidaux. La structure tres poreuse des lithoclastes pourrait

rendre ce milieu plus faible en terme de propriétés mécaniques.

3.2.2 Porosimétrie au mercure

Cet essai permet d’obtenir des informations sur la structure du milieu : la distribution du
volume et de la taille des seuils de pores. Le détail de cette technique a été présenté dans la
section 2.1.4. La nature destructive de cette méthode ne permet pas de caractériser I’évolution
de la microstructure sous l'effet chimique sur un méme échantillon. Un nombre important

d’essais a été réalisé sur différents échantillons intacts et altérés pour définir des tendances.



3.2.2.1 Caractérisation de la microstructure des échantillons a ’état intact

La premiere étape a consisté a sélectionner les échantillons étudiés. Le dispositif d’essai
limite le choix de la taille des échantillons étudiés : diametre maximal de 24 mm et longueur
maximale de 23 mm. Un volume poreux minimum de l'ordre de 1 cm? doit étre assuré pour
garantir la précision de la mesure de la quantité de mercure injectée dans ’échantillon. Cinqg

mini-échantillons ont été carottés sur deux échantillons d’Euville H28 et H22 de taille 40x&80

mim.

Profils de porosité scanner

22
g 20}
@
c -
= 18/ o 2 |
"
2 16}
8
g 14} = H2
5 H28
12 ‘ ‘ ‘
0 20 40 60 80

Distance par rapport a la face d’injection (mm)

Figure 3.36 — Profil de porosité scanner des échantillons d’Euville H28 et H22

Sur I’échantillon H28, on a d’abord découpé deux tranches de 15 mm d’épaisseur, référencées
respectivement H28_1 et H28_2. Deux échantillons de taille 13x15 mm ont été ensuite carottés
dans chacune des tranches. On a également découpé une tranche de 10 mm d’épaisseur sur
I’échantillon H22. Puis, un échantillon de taille de 25x10 mm a été carotté au centre de cette
tranche (cf. Figure 3.37). Le volume total et le volume poreux des cing mini-échantillons ont

été mesurés au cours de l’essai d’injection de mercure.

H28 1

H22_ 1 intact  H22

Figure 3.37 — Schéma synthétique de la préparation des échantillons pour I'essai d’injection de
mercure



La figure 3.38 compare les distributions de taille des seuils de pore obtenues a partir des
essais d’'injection de mercure réalisés sur les cinq mini-échantillons intacts. L’idée est d’étudier
la dispersion de la microstructure entre les échantillons voisins. On peut remarquer que les
profils de distribution des rayons d’acces aux pores des cinq mini-échantillons sont relativement
similaires pour les rayons d’acces inférieurs a 3 microns. La différence de microstructure entre
les cinq mini-échantillons apparait essentiellement pour les pores dont les rayons d’acces sont

supérieurs a 3 microns.
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Figure 3.38 — Distribution des rayons d’acces aux pores de cinq mini-échantillons de calcaire
d’Euville a I’état intact
Le tableau 3.11 donne la part de porosité associée aux pores dont les rayons d’acces sont

inférieurs & trois microns. La porosité initiale des cing mini-échantillons varie entre 15,5% et



16,4%. La part de porosité associée aux pores dont les rayons d’acces sont inférieurs a trois
microns est quasiment similaire pour les cing mini-échantillons, autour de 6,9% =+ 0,2%. La
différence de porosité entre les cinq mini-échantillons considérés semble essentiellement localisée

dans la partie des pores de plus grande taille.

H28_1_a | H28_1_b | H28_2_a | H28_2_b | H22_1_intact

V total (cm?) 1714 | 1,744 | 1571 | 1442 4307

V pore (cm?) 0,275 0,286 0,244 0,235 0,694
Porosité HPMI 16,0% 16,4% 15,5% 16,3% 16,1%
Microporosité (r< 3um) 7.1% 6,9% 7.1% 6,7% 7,2%
Macroporosité (r> 3um) 8,9% 9,5% 8,4% 9,6% 8,9%
Proportion de micropores | 43,3% 42.1% 45,8% 41,4% 44.7%
Proportion de macropores | 56,7% 57,9% 54,2% 58,6% 55,3%

Tableau 3.11 — Résultats des essais d’injection de mercure (HPMI) des échantillons de calcaire
d’Euville a I'état intact
3.2.2.2 Caractérisation de la microstructure des échantillons a I’état altéré

L’échantillon d’Euville H22 apres découpe de la tranche H22_1 a été référencé H22_R. On a
mesuré de nouveau sa porosité par pesée et par observation scanner. L’échantillon a ensuite été
soumis a trois cycles de traitement d’acide. Apres I'altération, on a obtenu une augmentation

de 0,9% de la porosité par pesée et scanner.
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Figure 3.39 — Schéma synthétique du programme expérimental suivi pour ’échantillon H22

Une deuxieme tranche de 10 mm de longueur a été découpée sur l'échantillon H22_R
apres 3 cycles de traitement. Sur cette tranche, un échantillon de taille 10x25 mm référencé
H22_2 3cycles a été carotté pour l'essai de porosimétrie au mercure (cf. Figure 3.39).
L’échantillon restant référencé H22_ 2R a été soumis a une nouvelle altération chimique de
trois cycles de traitement. Une nouvelle tranche a été découpée puis carottée pour obtenir un
échantillon H22_3_6¢ycles de taille 10x25 mm pour 'essai de porosimétrie au mercure. La fi-

gure 3.39 présente le schéma synthétique du programme d’essai suivi pour 1’échantillon H22.



L’évolution du profil de porosité scanner apres 3 et 6 cycles de traitement est présentée sur la
figure 3.40.

La figure 3.41 présente les résultats obtenus par essai de porosimétrie au mercure pour
les trois échantillons H22_1_intact, H22_2 3cycles et H22_3_6cycles. La comparaison entre
les résultats obtenus pour les échantillons de H22 2 3cycles et H22_3_6cycles avec ceux de
I’échantillon H22_1_intact reste délicate car 1’échantillon H22_1_intact ne représente pas exac-
tement I’état initial des deux échantillons H22_2_3cycles et H22_3_6c¢cycles en termes de volume
poreux et de microstructure. Pour s’affranchir de ce biais, nous avons combiné les résultats
des essais de porosimétrie au mercure et les données de porosités scanner pour recalculer les

propriétés des échantillons H22_2 3cycles et H22_3_6¢cycles a 1'état intact.
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Figure 3.40 — Evolution du profil de porosité scanner de I’échantillon d’Euville H22 apres 3 et

6 cycles de traitement acide
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Figure 3.41 — Résultats des essais de porosimétrie au mercure pour les échantillons H22_1_intact,
H22_2 3cycles et H22_3_6¢ycles



3.2.2.3 Estimation des propriétés initiales de H22 2 3cycles et H22 3 6c¢cycles a

partir des données scanner

Les porosités déduites des données scanner et celles mesurées par pesées pour I’ensemble des
échantillons d’Euville a Iétat intact sont reliées par une corrélation linéaire (cf. Figure 3.42).
Cette relation permet de calculer un profil de porosité par pesée d'un échantillon a partir de
son profil scanner. On a ainsi déterminé les profils de porosité par pesée des échantillons H22
a I'état initial, H22_R apres 3 cycles et H22_2R apres 6 cycles de traitement acide (cf. Figure
3.43). Les profils de porosité par pesée des tranches d’origine des trois échantillons H22_1_intact,
H22_2 3cycles et H22_3_6c¢ycles ont ensuite été extraits en connaissant la position de découpage
de chaque tranche (cf. Figure 3.43). La porosité par pesée de chaque tranche est ensuite calculée

en prenant la moyenne des porosités de chaque section scanner.
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Figure 3.42 — Relation entre porosité par pesée et porosité scanner pour les échantillons de

calcaire d’Euville
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Figure 3.43 — Profils de porosité par pesée déduits des profils de porosité scanner de 1’échantillon
d’Euville H22 a différents états de ’altération

On pourrait ensuite déduire la porosité par pesée des tranches 2 et 3 a 1’état initial (tranche
2 intacte et tranche 3 intacte) de 'ordre de 16,8% et 17,0% (cf. Figure 3.43). Le tableau 3.12

résume les valeurs de la porosité scanner et par pesée des tranches découpées.



Porosité | Porosité | Porosité Porosité | Porosité
Echantillons scanner | par pesée | HPMI Echantillons scanner | par pesée
mesurée | calculée | mesurée calculée | calculée
H22 Tranche 1 17,9% 17,2%
H22_1_intact (mini) 16,1%
H22 Tranche 2 (3cycles) | 18,4% 17,8% Tranche 2 intacte | 17,5% 16,8%
H22_2_3cycles (mini) 16,9%
H22 Tranche 3 (6cycles) | 19,8% 19,2% Tranche 3 intacte | 17,7% 17,0%
H22_3_6¢ycles (mini) 18,2%

Tableau 3.12 — Données de porosités des tranches et des mini-échantillons carottés dans
I’échantillon H22

Les propriétés initiales calculées a partir des données obtenues sur les échantillons
H22_2 3cycles et H22_3 6¢ycles sont référencées H22_2_intact et H22_3_intact. On poursuit le
raisonnement sous I’hypothese que les mini-échantillons possedent la méme porosité que celles
des tranches dans lesquelles ils ont été carottés. On peut alors estimer le volume poreux de
H22_2_intact et H22_3_intact en connaissant leur volume total. Le tableau 3.13 donne les vo-
lumes poreux mesurés directement par HPMI et calculés a partir des données scanner et de
leur corrélation avec les données par pesée des échantillons a ’état intact et altéré. Les valeurs
calculées integrent des incertitudes du fait que I’écart qui peut exister entre la valeur de porosité
du mini-échantillon et celle de la tranche dans laquelle il a été carotté.

Une fois que les volumes poreux a l'état initial ont été estimés pour les trois mini-
échantillons, les données ont été normalisées par rapport au volume de pore de ’échantillon
H22_1 intact (seule mesure directe) de fagon a permettre la comparaison ultérieure avec les
données obtenues sur les échantillons altérés H22 2 3cycles et H22_3 6cycles. Les facteurs de

normalisation correspondants sont données dans le tableau 3.14.

Eehantillons Vp calculée | Vp HPMI | Vtotal Delta
(cm?) (cm?) (cm?®) | Pesée-HPMI

H22_1_intact 0,742 0,694 4,307 0,048

H22_2_intact 0,813 4,829

H22_3_intact 0,698 4,119

H22_2 3cycles 0,862 0,815 4,829 0,047

H22_3_6¢ycles 0,790 0,748 4,119 0,042

Tableau 3.13 — Données du volume poreux HPMI et celui déduites pour les échantillons
H22_1_intact, H22_2_intact, H22_3_intact.

Une fois I'étape de normalisation réalisée, nous avons utilisé un calcul mathématique pour
prédire les profils de distribution de rayons d’acces et de saturation de mercure des échantillons

altérés a partir de celui de ’échantillon intact.

Facteur de normalisation
~v1 = V H22_ 1 intact / VH22_1_intact | 1,00
v = V H22_2_intact / VH22_1_intact | 1,10
v3 = V H22_3_intact / VH22_1_intact | 0,94

Tableau 3.14 — Valeur du facteur de normalisation



3.2.2.4 Comparaison de 1’évolution

Dans cette partie, nous allons présenter une analyse mathématique permettant de com-
prendre les phénomenes mis en jeu a 1’échelle microscopique a partir de I'analyse des essais de
porosimétrie au mercure. On se place ici sous 'hypothese forte que les courbes de distribution
des rayons d’acces aux pores déduites des mesures par porosimétrie au mercure représentent
directement celles des rayons de pore, ce qui pourrait conduire a une analyse faussée de la
microstructure dans le cas de gros pores uniquement accessibles via des petits pores.

La fréquence associée a un pore de rayon donné F, représente la proportion en volume de
cette population de pores par rapport a I’ensemble des populations de pores présentes dans
le milieu. La fraction volumique associée f, est égale au produit de cette fréquence avec la

porosité du milieu. Soit :
fo p Ve
P T ‘/total ’ %otal

ou ® est la porosité, V), le volume poreux et V,, le volume des pores de rayon r,. On a de plus

o

F, = (3.1)

la relation :

Y fa=0 (3.2)

0<ra<rmaz

Si les pores sont de forme sphérique, la fraction volumique peut s’écrire :

4
fo= Nagwrf; (3.3)
ou N, représente le nombre de pores de rayon r, par unité de volume.
On suppose que la dissolution induit une augmentation dr, du rayon des pores. Les résultats
expérimentaux indiquant que les réactions ont atteint 1’équilibre apres chaque cycle de traite-
ment (épuisement des réactifs), 'augmentation de rayon dr, est supposée proportionnelle a 7,

N \ , . / ,
:dr,, = 0r, ou 0 est une constante. Le rayon des pores apres altération r, est alors donné par :
!

Ty =Ta(l+0) (3.4)

. . ’ N . . ’ .
La fraction volumique des pores de rayon r, apres dissolution s’écrit :

/ ! 4 / 4
Jo=Nazm(ra)’ = Nagmlra(1+0) = fa(1+0)° (3.5)
On a supposé ici que N, ; = N,, c¢’est-a-dire que les familles de pore sont conservées. La fréquence

., ’ ’ ’ ’ N ’ ’ ., N , .
associée au rayon 7, est I, = f,/® ou & =3 f,, est la porosité apres altération.

<rmaz
Soit : IR
I Ja + _ = 3
Py =12 = SR(149) (3.6)

La variation de porosité est alors donnée par :

AP=0' -0= Y f'= D fa= D) fuld+6°-1] (3.7)

0<ra<rmax 0<ra<rmax 0<ra<rmaz



On représente dans la figure 3.44 les résultats des essais de porosimétrie au mercure en deux
courbes : fraction volumique des pores et volume cumulé de mercure injecté normalisé. Le terme
‘normalisé’ signifie que le volume poreux des échantillons altérés a 3 et 6 cycles de traitement
a été divisé par le facteur de normalisation équivalent (cf. tableau 3.14). L’objectif de ce cal-
cul est de permettre une comparaison entre les échantillons intacts et altérés s’affranchissant

partiellement de la différence de leur état initial.
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Figure 3.44 — Résultats des essais de porosimétrie au mercure pour les échantillons H22_1_intact,
H22_2_3cycles et H22_3_6cycles

On remarque que le profil des courbes de fraction volumique des pores semble inchangé
entre les échantillons intacts et altérés pour les rayons de pore inférieurs a 0,2 um (cf. Figure
3.44). Cette observation traduit le fait qu’il existe un seuil de rayon de pore 7., en dessous

duquel I'acide n’entre pas dans les pores, ce qui implique la relation suivante :

YLl ) fa=0 (38)

0<ra<Termin 0<ra<Termin
On observe également pour les grands rayons de pore des fractions volumiques similaires pour
les échantillons intacts et altérés. L’acide n’aurait alors pas d’effet significatif sur les familles
de pores de rayons supérieurs a certain seuil noté 7.4, ce qui traduit le fait que la paroi des
macropores est principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles agit ’altération.
La variation de porosité induite par altération se localise ainsi principalement dans les pores

de taille intermédiaire :

AP =0 — = > fol = > fo= > fo(146)* —1) (3.9)

Termin <Ta<Tcrmaz Termin <Ta<Tcrmaxz Termin <Ta<Tcrmaz



Soit :

1+ AP _ (1+6)° (3.10)
e f

ou @5y est la porosité effective intégrant I’ensemble des pores dans lesquelles agit 1'altération :

Gerf = > fa (3.11)

Termin <Ta <Tcrmax

Pour pouvoir prédire la distribution de la fraction volumique des pores de rayon donné f,
et du volume cumulé de mercure injecté V(r,) des échantillons altérés (H22_2_3cycles et
H22_3_6cycles) a partir de ceux de I’échantillon a 1’état intact (H22_1_intact), les parametres
Termin, Termaz €6 0 doivent étre connus. Nous allons présenter ci-dessous la méthode suivie pour

estimer ces parametres.

3.2.2.5 Estimation du rayon critique minimum 7.,

L’estimation de 7., st basée sur les courbes de volume cumulé de mercure injecté V' (r,,).
Ces courbes déduites des essais de porosimétrie sont normalisées par le volume poreux global
de I'échantillon et correspondent a des courbes de saturation de mercure S(r,), qui donnent la
proportion du volume poreux associées aux pores de rayon r > r,.

La premiere étape d’analyse consiste a remonter aux courbes de volume de pore : V(r,) =
S(ra)Vy, qui donnent le volume poreux associé aux pores de rayons r > r,. Le rayon remmin
définit la limite en dessous de laquelle 'acide n’arrive plus a accéder aux pores concernés.
Le profil des courbes du volume de mercure injecté pour les échantillons altérés doit ainsi
correspondre a celle de I’échantillon intact avec une transition verticale pour les rayons inférieurs
& Tepmin. POUr T < Tepmin, les courbes V(r,) des échantillons intacts et altérés satisfont donc la

condition :

Va(TOé) - Vi(roz) - Va(rcrmin) - Vi(rcrmin) = cte (312)

ou 'exposant a fait référence a des mesures sur échantillon altéré et ’exposant ¢ sur échantillon

intact. La figure 3.44 permet d’estimer la valeur de 7., autour de 0,2 um.

3.2.2.6 Estimation du rayon critique maximum 7.,

L’estimation est basée sur I’équation (3.9) qui contient deux inconnues 7e.mq: €t 9. L'idée
est de se donner une valeur de 7., déduite de 'observation graphique des courbes donnant
les fractions volumiques des pores de rayon r, pour les échantillons intacts et altérés. La valeur
retenue doit correspondre au rayon de pore a partir duquel les courbes se confondent (cf. Figure
3.44). Lorsque le rayon 7e.mq, est estimé, § est calculé a partir de I’équation (3.9). On peut
alors prédire ’évolution du profil des deux courbes avec 'altération : V(r,) et f,. On compare
ensuite les courbes prédites avec celles obtenues expérimentalement pour recaler la valeur de

Termae 1Nitialement sectionnée. On peut ainsi estimer une valeur de 7,4, comprise entre 5 pm



et 20 pm. L’incertitude sur 'estimation du rayon critique maximum provient de la dispersion

au niveau de I’état initial entre les échantillons H22_1_intact, H22_2_intact et H22_3_intact.

3.2.2.7 Prédiction de I’évolution des courbes V(r,) et f,

Le tableau 3.15 donne les différents parametres estimés pour deux valeurs intermédiaires du
rayon critique maximum. La porosité effective est calculée a partir de I'expression (3.11).

Nous pouvons remarquer que le calcul prédit bien I’évolution des courbes V(r,) et f, de
I’échantillon ayant subi 3 cycles de traitement. Par contre, le modele reproduit moins bien les
courbes de I’échantillon ayant subi 6 cycles de traitement acide. L’écart est notamment assez
marqué pour les rayons de pore supérieurs a 1 pm (cf. Figures 3.45 et 3.46). Cet écart pourrait
étre induit par la dispersion initiale existant entre les échantillons.

La valeur de 0,2 um retenue pour le rayon critique minimum semble justifiée car les profils
V(ra) des échantillons altérés (3 et 6 cycles) suivent bien ceux prédits pour un rayon inférieur
a 0,2 yum. On peut donc conclure a l'existence d’une zone non accessible a l'acide retard.
Concernant le rayon critique maximum la question posée est de savoir si notre hypothese
d’existence d’une famille de grandes tailles de pores pour laquelle I'acide n’engendre pas de

modification est effectivement vérifiée.

Termaz=12 pm Termaz =38 M

Dintact=16,1% | 3 cycles | 6 cycles | 3 cycles | 6 cycles
A®yioha1 1% 2.2% 1% 2,2%
Adog =X f, 8,1% 8,1% 71% 71%
1) 0,041 0,084 0,045 0,09

Tableau 3.15 — Parametres pour le calcul de I’évolution des distributions de taille de pores avec

l'altération

Nous avons donc déroulé la méme démarche de calcul en choisissant un rayon critique
maximum égal a 72 pm, valeur maximale de rayon de pore identifiée par porosimétrie au
mercure. Les résultats de ces calculs sont présentés dans la figure 3.47. Sous cette hypothese,
I’approche ne permet pas de capter la tendance expérimentale y compris pour ’échantillon
altéré a 3 cycles. L’existence d'un rayon critique maximum semble donc pertinent. La valeur de
8 pm semble permettre de mieux approcher les données expérimentales de I’échantillon altéré

a 6 cycles de traitement.
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Figure 3.45 — Evolution du profil des courbes V(ra) et fo des échantillons ayant subis respec-

tivement 3 et 6 cycles de traitement acide pour 7. pe=8 pum
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3.2.3 Reésonance magnétique nucléaire

Le détail de cette technique a été présenté a la section 2.1.2. Dans cette étude, un échantillon
de calcaire d’Euville de 40 mm de diametre et de 60 mm de longueur a été sélectionné. Il a
été analysé par RMN a différents niveaux d’altération chimique : avant altération, apres 3
cycles et 6 cycles de traitement. L’acide est considéré comme ayant envahi l'espace poreux
apres l'injection de ’équivalent de trois fois le volume poreux. La réaction chimique est activée
pendant 24 heures. L'impact de ’altération sur les différents familles de pore a été montré dans
la section 3.2.2 lors de I’étude de I’évolution de la microstructure par essai de porosimétrie
au mercure. Les résultats RMN analysés dans cette partie ont pour objectif de confirmer les

tendances observées.

avant acidification

10° 10° 10

T2 (ms)

Figure 3.48 — Profil de Ty de I’échantillon B39 a 1’état intact

La structure poreuse du calcaire d’Euville est caractérisée par une double porosité (distri-
bution de tailles de pore bimodale), ce qui complique l'interprétation de I'impact de I'attaque
acide sur les tailles de pore par analyse RMN. La figure 3.48 présente le profil de temps de
relaxation Ty de I’échantillon d’Euville B39 a ’état intact. On rappelle que le spectre RMN
correspond & une courbe de distribution du parametre V/S équivalent en dimension a un rayon
de pore. Malgré la présence d’une double porosité dans milieu, le profil de T ne présente qu'un
pic marqué pour les grandes tailles de pore (Ty élevé) et une simple "bosse” pour les petites
tailles de pore (T, faible). L’explication provient d'un effet de couplage entre les deux systéemes
des pores du milieu (Vincent et al., 2011). On peut néanmoins attribuer la microporosité aux
faibles temps de relaxation et la macroporosité aux temps de relaxation plus élevés. Dans le
travail de Vincent et al. (2011), une valeur limite de Ty = 200 ms a été retenue comme frontiere
entre les deux familles de pores. L’adoption de cette limite conduit a une division du volume
poreux en 35% de micropores et 65% de macropores qui s’avere cohérente avec la répartition
déduite des données de porosimétrie au mercure.

La figure 3.49 présente le profil de porosité scanner de 1’échantillon d’Euville B39 apres
altération. On observe une augmentation d’environ 0,9% apres chaque série de 3 cycles de

traitement acide.
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Figure 3.49 — Profil de la porosité scanner avant et apres 3 et 6 cycles de traitement acide de
I’échantillon B39
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Figure 3.50 — Evolution de profil de T sous l'effet de I'altération chimique

L’évolution du profil RMN est présentée dans la figure 3.50. On remarque tout d’abord une
diminution du pic principal de Ty apres 3 et 6 cycles de traitement acide. Cette réduction
correspond a une diminution du rapport V/S ou S dépend fortement de 1'état de surface en
particulier de la rugosité. Cette diminution provient du fait que 'augmentation de surface des
pores sous l'effet de la dissolution est plus importante que celle du volume poreux dans I’espace
des macropores . En se déplacant vers les temps plus petits sur le profil de Ty, on commence
a observer une augmentation de la fréquence associée aux Ty apres l'altération chimique. La
zone de Ty associée a la plus grande augmentation des fréquences se trouve entre 0 et 200 ms.
Dans cette zone, 'effet de dissolution est plus marqué sur I'augmentation du volume que sur
le changement de surface. L’analyse RMN semble donc indiquer un volume macroporeux peu
modifié par I'altération chimique et un volume microporeux plus sensible a l'attaque acide.
Il faut noter que les seuls résultats RMN ne permettent pas de conclure sur I’évolution des

deux espaces macroporeux et microporeux présents dans le milieu. Ils doivent étre confrontés



a I’ensemble des résultats obtenus par les différents méthodes d’analyse.

3.2.4 Discussion

L’analyse des images microscanner et de lames minces et les résultats des essais de poro-
simétrie au mercure sur échantillons intacts montrent la présence de deux familles de pore dans
le calcaire d’Euville : macropores et micropores. Les résultats des essais de porosimétrie au
mercure donnent I'importance relative des volumes poreux concernés : autour de 45% pour la
microporosité et de 55% pour la macroporosité. Les micropores observés se localisent principa-
lement dans les lithoclastes et possedent un rayon d’acces variant de 0,01 gm a une dizaine de
microns. L’analyse des résultats des essais de porosimétrie au mercure sur échantillons intacts et
altérés indiquent 'existence d’une zone non accessible par ’acide et une portion des macropores
pour laquelle 'acide n’est pas susceptible d’engendre une modification de la microstructure de
la roche.

Les résultats des analyses RMN indiquent une répartition entre micropores et macropores
autour de respectivement 35% et 65% cohérente avec les données de porosimétrie au mercure. Ils
montrent également que I’espace microporeux semple plus sensible a 'attaque acide que ’espace
macroporeux en terme de variation de volume. Ces remarques jouent un role important dans
la compréhension de I’évolution des propriétés pétrophysiques et géomécaniques du calcaire
d’Euville sous 'effet de I'altération chimique.

Les résultats de RMN et d’essai de porosimétrie au mercure ont montré la possibilité de
définir un espace macroporeux intergranulaire sur lequel I'acide n’aurait pas d’effet significatif
dont la paroi principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles agit ’altération.

En termes de propriétés pétrophysiques, la perméabilité est principalement controlée par le
rayon d’acces aux pores. Dans le cas de trois cycles de traitement, I’augmentation des rayons
d’acces aux pores principalement localisée dans ’espace microporeux n’est pas suffisante pour
induire une augmentation significative de la perméabilité. Les phénomenes de déplacement de
fines viennent de plus perturber 1’écoulement. Dans le cas de six cycles, 'impact sur ’espace
poreux semble suffisant pour rendre 1’ensemble des pores plus accessibles, conduisant ainsi a
une augmentation de la perméabilité.

En termes de propriétés géomécaniques, les micropores sont pour une grande part localisés
dans les lithoclastes et également probablement présents entre les cristaux formant le ciment
syntaxial. L’augmentation de la microporosité due a l'attaque acide est donc naturellement
susceptible d’induire une diminution des propriétés mécaniques de calcaire d’Euville. Cette
analyse nous donne des informations clés pour construire un modele par une approche d’ho-
mogénéisation mettant l'accent sur I'impact des propriétés mécaniques des lithoclastes et du

ciment syntaxial sur le comportement macroscopique de 1’échantillon.



3.3 Essal de nano-indentation

La nano-indentation est une technique permettant d’évaluer la dureté et le module
d’élasticité d’'un matériau en mesurant I’enfoncement d’une pointe. L’avantage de ’appareil
de nano-indentation est sa capacité a mesurer avec une résolution nanométrique une profon-
deur de pénétration allant jusqu’a une centaine nanometres. Cette technique a été largement
développée pour étudier le comportement mécanique des matériaux a 1’échelle microscopique
(Olivier et Pharr, 2004; Presser et al., 2010). Les propriétés mécaniques sont déduites de 1’ana-
lyse de la courbe charge-déplacement. Dans notre étude, la technique est utilisée pour étudier
I’évolution des propriétés élastiques a 1’échelle microscopique pour une roche carbonatée sous-
mise a une altération chimique. Les résultats obtenus donnent un apercu de I'impact de ’acide
sur le comportement mécanique a 1’échelle microscopique qui doit permettre de mieux com-

prendre 1’évolution des propriétés observées a I’échelle macroscopique sous l'effet chimique.

3.3.1 Principe de base de la technique

Un appareil de nano-indentation se compose de trois parties principales : (a) un indenteur
(pointe avec une géométrie spéciale) qui permet d’appliquer une force sur le matériau, (b) un
actionneur pour fournir la force, (c) un capteur pour mesurer le déplacement de l'indenteur.

La pointe est apposée perpendiculairement a la surface du matériau et applique une charge
verticale croissante jusqu’a un niveau prédéfini. La charge appliquée est alors réduite jusqu’a
observer une relaxation partielle ou totale du matériau. La courbe donnant la charge appliquée
en fonction de la profondeur de pénétration de la pointe permet alors de calculer les propriétés
mécaniques du matériau étudié.

Dans la phase d’enfoncement de l'indenteur, la courbe de chargement caractérise le com-
portement élastoplastique du matériau. En diminuant graduellement la charge (phase de
déchargement), on s’assure d’étre dans une phase de comportement élastique du matériau
permettant d’évaluer son module élastique.

La figure 3.57 est une représentation schématique du déplacement de I'indenteur pour un
cycle de charge-décharge. On note h le déplacement de la pointe de 'indenteur et P le charge-

ment appliqué. Le module d’élasticité F est déduit des relations suivantes :

T S
E =—— 3.13
25 VA (3.13)
21 .2
izl vl —u; (3.14)

E. E E;
ou S=dP/dh est la raideur de contact, A représente 1’aire du contact projeté (cf. Figure 3.52) et

[ est un parametre géométrique spécifique a l'indenteur égal a 1,034 pour I'indenteur de type

Berkovich). E, est le module d’élasticité réduit du matériau étudié. Il prend en compte le fait



que la rigidité de I'indenteur n’est pas infinie. Pour un indenteur en diamante, on retient un
module d’élasticité E;=1141 GPa et un coefficient de Poisson 1;,=0,07.
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Figure 3.51 — Courbe typique du-
rant une phase de chargement et de Figure 3.52 — Représentation de la
déchargement phase de déchargement

L’estimation de E nécessite de connaitre la valeur du coefficient de Poisson qui est également
une propriété a déterminer du matériau étudié. Dans son travail, Olivier et Pharr (Olivier
et Pharr, 2004) ont montré qu'un choix de v variant entre 0,15 & 0,35 n’induisait que 5%
d’incertitude sur ’évaluation de E pour une large gamme de matériaux. La figure 3.53 présente

un exemple de 'empreinte du nanoindenteur de type Berkovich.

r. 12E

Figure 3.53 — Empreintes du nanoindenteur de type Berkovich avec un espacement de 20 um

et un enfoncement de 1 ym

3.3.2 Module d’élasticité

Dans notre étude, les mesures sont effectuées au moyen d’un nanoindenteur MTS Na-
noXPTM équipé d’une pointe Berkovich en diamant. Un coefficient de Poisson égal a 0,32
a été retenu pour le calcul du module d’élasticité E. Cette valeur a été déterminée a l’aide
de l'analyse inverse a partir des données macroscopiques (cf. §5.6). Deux échantillons de cal-
caire d’Euville, I'un intact et I'autre altéré a 6 cycles de traitement acide ont été préparés. Les

échantillons destinés aux essais de nano-indentation ont un diametre de 20 mm et une épaisseur



de 5 mm. Ils ont été découpés sur des échantillons de taille standard : 40 mm de diametre pour
80 mm de hauteur. Une procédure de polissage a ensuite été appliquée pour atteindre un bon
état de surface. La figure 3.54 montre 1’observation sous microscope optique de I'état de sur-
face apres polissage de I'échantillon a I’état intact. On retrouve la structure granulaire avec

différentes phases solides observée sur lame mince.

Figure 3.54 — Etat de surface apres polissage de 1’échantillon intact

L’observation sous un microscope intégré a l'appareil permet d’identifier la phase solide
et la phase poreuse du milieu (cf. Figure 3.56). La différenciation des phases solides n’est
malheureusement pas possible du fait du faible contraste entre les phases. La microporosité
n’est également pas observable a cette échelle.

L’objectif de ces essais est de déterminer la répartition des propriétés mécaniques dans la
phase solide a I’échelle microscopique. L’idée est de réaliser des séries de points d’indentation
en passant d’un grain a ’autre pour vérifier s’il existe bien une zone mécaniquement plus faible
a la périphérie des grains. Pour chaque échantillon, plusieurs séries sont effectuées pour tester

des zones différentes (cf. Figure 3.55).

Figure 3.55 — Schéma de localisation des essais de nano-indentation

3.3.2.1 Echantillon & I’état intact

La figure 3.56 présente la surface de I’échantillon intact apres deux séries d’essais de nano-
indentation. La fleche blanche indique la direction de la série de points indentés passant d’un
grain a l'autre. Les petits cercles rouges précisent les positions des indenteurs qui sont difficile-

ment identifiables sur les images du microscope. Pour les essais réalisés, le chargement maximal



appliqué est de 5 mN et on réalise 20 points d’indentation successifs avec un pas de 5 um. La

longueur totale indentée est alors de 95 pm.

e 0 pm
Série 6 i

Figure 3.56 — Images de la surface de 1’échantillon intact observées sous microscope apres deux

tests de nano-indentation
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Figure 3.57 — Ensemble des courbes de charge-décharge pour une série d’essais de nano-

indentation passant d'un grain a ’autre pour 1’échantillon d’Euville intact

La figure 3.57 présente ’ensemble des courbes de charge-décharge d’une série d’essais de
nano-indentation. L’enfoncement moyen pour un chargement maximal a 5 mN est de l'ordre de
300 nm. Les discontinuités sur la courbe de chargement proviennent du glissement de 'indenteur
lorsqu’il s’enfonce dans la zone poreuse (Presser et al., 2010). Les modules de Young F mesurés
pour deux séries d’essais sont présentés sur la figure 3.58. On observe des valeurs relativement
stables a l'intérieur des grains et des valeurs plus faibles au niveau des contacts entre les grains.
Plusieurs séries de tests ont été effectuées pour confirmer cette tendance.

La figure 3.59 regroupe les valeurs de E obtenues pour l'’ensemble des tests réalisés sur
I’échantillon a I'état intact. Les données ont été recentrées autour des zones de plus faible

raideur situées au niveau des zones de contact entre les grains. On observe que la largeur de



la zone de raideur plus faible varie d’un essai a autre. La principale difficulté rencontrée est

d’identifier a quelle phase appartient la zone indentée.
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Figure 3.58 — Modules de Young mesurés pour les deux séries d’essais de nano-indentation
passant d’un grain a lautre sur I’échantillon intact présentées sur la figure 3.56 (écart entre

deux points = 5 um)
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Figure 3.59 — Mesures de E pour I'ensemble des séries de tests réalisées sur ’échantillon a 1’état

intact

Le module d’élasticité E varie également a l'intérieur d’un grain. Une série de points d’inden-



tation a donc été réalisée a I'intérieur d’'un méme grain pour estimer la fluctuation des mesures
d’un point a l'autre (cf. Figure 3.60). La variabilité observée reste inférieure a 'amplitude de
variation de F dans la zone périphérique des grains.

Afin de permettre une meilleure analyse des données nous avons représenté I’ensemble des
mesures de E obtenues sur ’échantillon intact de calcaire d’Euville sous la forme dun histo-
gramme. Pour ce faire, nous avons calculé la fréquence cumulée croissante associée a chaque
valeur de F, c’est-a-dire la somme des fréquences de toutes les valeurs inférieures a la classe
considérée. La courbe obtenue montre qu’environ 10% des points d’indentation présentent un

module élastique inférieur a 40 GPa.
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Figure 3.60 — Variation de E a l'intérieur d'un grain
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Figure 3.61 — Histogramme de E pour ’ensemble des tests réalisés sur ’échantillon intact
3.3.3 Echantillon a Iétat altéré

Les résultats des essais de nano-indentation sur 1’échantillon de calcaire d’Euville a 1’état
intact ont permis de mettre en évidence la différence de propriétés mécaniques des différentes
phases du milieu, en particulier entre les grains de calcite et l'interface entre ces grains. La

raideur plus faible des zones d’interface provient de la nature poreuse de cette phase.



Les essais sur I’échantillon altéré ont pour objectif de caractériser ’évolution des propriétés
élastiques a 1’échelle microscopique sous 'effet chimique et plus spécifiquement la localisation
des zones attaquées par I'acide. Plusieurs séries d’essais ont été effectuées en différents endroits.
Comme pour les essais a I’état intact, les séries de points d’indentation sont réalisées en passant
d’un grain a l'autre. Il est important de noter que ’état initial de 1’échantillon altéré n’est pas
identique a celui de ’échantillon intact. Afin de permettre I’étude de 1’évolution des propriétés
sous l'effet de l'altération chimique, on suppose que les états intacts des deux échantillons
caractérisés étaient tres similaires. Une analyse statistique est nécessaire pour pouvoir comparer
les résultats entre les échantillons intact et altéré. La Figure 3.62 présente les valeurs de E sur
I’ensemble des tests réalisés sur ’échantillon altéré. Comme le cas intact, une zone de raideur

plus faible sur la périphérie des grains est observée.
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Figure 3.62 — Mesures de E pour ’ensemble des séries de tests réalisées sur 1’échantillon a 1’état
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Figure 3.63 — Histogramme de E pour l’ensemble des tests réalisés sur les échantillons intact

et altéré



La figure 3.63 présente la superposition des histogrammes de E pour les échantillons intact et
altéré. Nous pouvons remarquer que, pour les valeurs de F inférieures a 50 GPa, le histogramme
de I’échantillon altéré est décalé vers la gauche par rapport a celui de I’échantillon intact. Pour
les valeurs de E plus élevées, les deux histogrammes sont confondus. L’altération induit donc

une diminution des modules d’élasticité des zones d’interface.

3.3.4 Conclusion

Les résultats des essais de nano-indentation réalisés sur les échantillons d’Euville intact
et altéré permettent d’étudier les propriétés mécaniques du matériau a 1’échelle microscopique
ainsi que I’évolution de ces propriétés sous 'effet de 'altération chimique. Ils ont mis en évidence
deux points essentiels : (1) la présence d’une zone de raideur plus faible; (2) la localisation dans
cette zone de I’évolution des propriétés mécaniques due a l'effet chimique. La difficulté majeure
de cette caractérisation réside dans l'identification de la zone indentée. Les résultats obtenus
doivent étre complétés par d’autres approches pour expliquer completement les évolutions des
propriétés observées a 1’échelle macroscopique sous 'effet de ’altération chimique. Les essais
de nano-indentation réalisés indiquent néanmoins que, d'un point de vue mécanique, les effets
de Taltération chimique se concentrent dans les zones d’interface entre les grains. Des essais
supplémentaires sur des échantillons a différents états d’altération doivent étre envisagés pour

valider et compléter ces premieres données.



3.4 Estimation de la fraction volumique de chacune des

phases dans le milieu

La description de la microstructure du calcaire d’Euville (cf. §3.2.1) a montré la présence de
différentes phases dans le matériau. La modélisation du comportement macroscopique du cal-
caire d’Euville par approche micromécanique nécessite une estimation de la fraction volumique

de chacune des phases dans le milieu.

3.4.1 Mesure de la fraction volumique des espaces macroporeux et

microporeux

La macroporosité du calcaire d’Euville est estimée a partir de sections d’image obtenues par
microtomographie en utilisant le logiciel de traitement d’image : ImageJ. Les images sont en
format TIFF qui offre la plus grande liberté en termes de représentation et de structure. La
résolution est de 5 pm/pixel.

La détermination de la macroporosité est réalisée sur 'image segmentée en deux phases
(image seuillée), le calcul de porosité se fait par simple ratio entre le nombre de pixels corres-
pondant a la phase vide et le nombre de pixels total de I'image. La préparation d’une image
seuillée se fait en plusieurs étapes :

e Augmentation du contraste par dilatation de I’histogramme des niveaux de gris des images

sur ’ensemble des 256 valeurs possibles en 8-bits ;

e Séparation de 'image en deux sections : pore et phase solide par seuillage automatique,
ce qui ramene I'image en niveaux de gris a une image binaire : pore = blanc et solide =
noir ;

e Suppression de bruit par une série d’opérations morphologiques qui ont pour effet de faire

disparaitre les trous de petite taille et de connecter les structures proches.

L’opération morphologique principale utilisée sur I'image binaire est celle d’ouverture. Cette
opération est constituée par une érosion suivie par une dilatation. Ces deux opérations sont les
opérations de base de traitement d’image par transformation morphologique. Elles permettent
de modifier la valeur d’un pixel de I'image binaire en fonction de la valeur de ses voisins. Ces
opérateurs dans le logiciel I'lmage J font appel a deux parametres : un seuil sur le nombre
de pixels voisins (1 a 8) et le nombre d’itérations du procédé d’opération. L’érosion cherche a
transformer un pixel blanc en noir si le nombre de pixels noirs autour de lui est supérieur au
seuil de nombre de pixels voisins choisi. Au contraire, la dilatation transforme un pixel noir en
blanc si le nombre de pixels blancs autour de lui est également supérieur au méme seuil.

La figure 3.64 donne un exemple de I'impact de l'opération d’ouverture sur deux pores de
tailles différentes. Le seuil de nombre de pixels voisins choisi est de 1, ce qui correspond a la

probabilité de la modification d'un pixel la plus élevée. Un nombre d’itérations du procédé



de 1 a été imposé pour éviter une modification importante de la structure de 'image. Dans
cet exemple, on constate que le petit pore a été completement supprimé alors que le pore de
taille plus grande reste inchangé apres une opération d’érosion puis de dilatation. La figure 3.65

donne un exemple de deux images binaires avant et apres l'opération d’ouverture.
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Figure 3.64 — Exemple d’une série de fermetures morphologiques

(Avant suppression ¢ = 11,0%) (Apres suppression ¢ = 10,5%)

Figure 3.65 — Exemple de la suppression de bruit

Les estimations de la fraction volumique de ’espace macroporeux a partir de ces traitements
d’'image integrent certainement des erreurs inévitables. Elles permettent néanmoins d’obtenir
une valeur indicative de la macroporosité moyenne estimée autour de 10% +2%. Le calcul a été
fait sur plusieurs images. Les pores associés a la macroporosité dans le cas présent possedent
un diametre supérieur & 10v/2 ~ 15 pm. Car les pores inférieurs & cette taille ont été supprimés

par le traitement d’image.



L’étude de I’évolution de la microstructure de la roche sous l'effet de I'altération chimique
(cf. §3.2) par porosimétrie au mercure a montré la possibilité de définir une zone macropo-
reuse intergranulaire sur laquelle 'acide n’aurait pas d’effet significatif. L’analyse des courbes
a montré que cette zone représente approximativement entre 45% et 55% du volume poreux. Si
I’on se place sous I'hypothese forte que les courbes de distribution des rayons d’acces aux pores
déduites des mesures par porosimétrie au mercure représentent directement celles des rayons
de pore, I'espace macroporeux défini par porosimétrie au mercure correspond donc a I’ensemble
des pores dont le diametre est supérieur a une valeur située entre 10 et 30 pm (cf. Figure 2.5).

Pour une porosité par pesée de 17,6%, la macroporosité estimée par porosimétrie au mercure
est comprise entre 8% et 9,6%, ce qui est cohérent avec la valeur de macroporosité estimée par
lanalyse d’image entre 8% et 12%. Rappelons que I'analyse d’image permet de mesurer les
volumes poreux des pores dont le diametre est approximativement supérieur a 15 pm.

Lorsque la macroporosité est estimée, la microporosité est simplement égale a la différence

entre la porosité totale (porosité par pesée) et la macroporosité du milieu.

3.4.2 Mesure des fractions volumiques du ciment syntaxial et des
lithoclastes
L’observation de lames minces a montré l'existence d’une couche de ciment syntaxial se

développant autour des grains crinoidaux (monocristallins). Elle est le résultat de phénomenes

de précipitation des minéraux et assure le lien entre les grains.

Figure 3.66 — Photos de lames minces de calcaire d’Euville

La figure 3.66 présente les photos de lames minces a deux niveaux de grossissement différents.
La différence de couleur entre les grains crinoidaux, les lithoclastes et les ciments syntaxiaux
observée a la lumiere polarisée facilite la procédure de traitement d’image. La détermination du
pourcentage de ciment syntaxial se fait grace au logiciel d’analyse d’image Avio. La premiere
étape est de transformer I'image en couleur en une image en niveaux de gris (cf. Figure 3.67).
On remarque une différence nette en niveaux de gris entre des ciments syntaxiaux d’une part

et les grains crinoidaux et les lithoclastes d’autre part.



La méthode de segmentation par seuillage est ensuite appliquée pour sélectionner la zone
d’intérét (ciment) qui apparait en clair. Cette méthode se base sur la distribution des niveaux
de gris de I'image. Apres seuillage, on sélectionne I’ensemble des zones de ciment syntaxial.
On remarque également qu’'une partie des grains crinoidaux a été sélectionnée du fait du faible
contraste entre ces deux phases (ciment et grain crinoide) (cf. Figure 3.68a). Une étape de
suppression de ces zones parasités a été appliquée pour ne pas surestimer le pourcentage de la
phase ciment (cf. Figure 3.68b).

La figure 3.69 compare une image initiale avec celle traitée par analyse d’image. La zone en
couleur blanche de I'image a droite correspond a la phase de ciment présente dans le milieu.
Plusieurs images ont été traitées. On estime a environ 20%+2% la fraction volumique de ciment

autour des grains.

Figure 3.68 — Suppression des zones surestimées par seuillage

Le faible contraste entre les lithoclastes et les grains crinoidaux complique la procédure
de traitement d’image pour déterminer la fraction volumique des lithoclastes. Une procédure
de traitement d’image plus approfondie doit étre réalisée pour estimer la fraction des litho-
clastes. Dans notre approche, I'estimation de la fraction volumique des lithoclastes est basée

sur l'observation graphique. On estime une teneur de 8% a 10% en lithoclastes dans le milieu.



Figure 3.69 — Comparaison entre une image initiale et celle traitée par ’analyse d’image

3.4.3 Conclusion

On vient de présenter dans cette partie la méthode appliquée pour estimer les fractions
volumiques des phases présentes dans le calcaire d’Euville. Dans le cadre de cette étude, cet
effet d’analyse a été réalisé afin de donner un ordre de grandeur physique des parametres

géométriques indispensables a la définition d'un modele de microstructure pertinent.
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Chapitre 4
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Ce chapitre a pour objectif de rappeler des éléments de base de la méthode de change-
ment d’échelle dans le cadre des géomatériaux. Cette méthode permet de décrire des pro-
priétés des matériaux hétérogenes en se basant sur I'exploitation des propriétés de ses consti-
tuants a I’échelle microscopique et sur la connaissance de la distribution spatiale (soit de fagon
périodique, soit de facon aléatoire) de ses constituants. Les propriétés macroscopiques sont
déterminées en fonction des données locales en résolvant un probleme théorique bien posé sur
un volume élémentaire considéré comme une structure a 1’échelle microscopique. Du point de
vue macroscopique, ce volume doit étre représentatif des hétérogénéités locales. Les équations
mises en jeu dans ce travail sont bien adaptées pour un milieu aléatoire qui présente I'avantage
d’étre moins restrictif sur la géométrie de la microstructure du milieu étudié.

On commence par différencier trois longueurs caractéristiques : L la taille caractéristique de
la structure macroscopique, 1 la taille du volume élémentaire et d la taille caractéristique des
hétérogénéités du matériau (cf. Figure 4.1). La définition d’un volume élémentaire représentatif

(VER) repose sur la condition de séparation d’échelle.

Matériau
homogene
équivalant

o N
‘T

A
v

Figure 4.1 — Différentes échelles

e | < L : cette condition permet de considérer le milieu homogene équivalent a 1’échelle
supérieure comme un milieu continu sur lequel on est en mesure de déterminer des champs
continus de contraintes et de déformations.

e d < 1 : cette condition assure au volume élémentaire son caractere représentatif des
particules a l’échelle microscopique et donne donc un sens aux propriétés déterminées
issues du processus d’homogénéisation.

Les conditions de séparation d’échelle étant vérifiées, le milieu hétérogene réel pourra étre
remplacé par un "milieu homogene équivalent” ou ”milieu effectif”. Le calcul de la structure
constituée de ce matériau homogene fictif donne les champs de contraintes et de déformations
(macroscopique) qui soient les moyennes des champs locaux (microscopique). Ces derniers au-
raient pu étre calculés sur la structure réelle, constituée du matériau hétérogene.

Un autre aspect concernant les sollicitations doit étre envisagé pour assurer le sens du caractere
représentatif du volume élémentaire. Les conditions nécessaires relatives aux sollicitations sont
présentées dans (Borner et al., 2001) pour éviter I'impact de fluctuation de chargement sur le

VER. Nous aurons intérét ici a nous limiter a des conditions homogenes de sollicitation sur le



VER.

4.1 Meéthodologie de ’homogénéisation

Les conditions et les objectifs de la micromécanique étant précisés, nous pouvons mettre
en ceuvre la méthodologie de I'homogénéisation qui compose les trois étapes suivantes (Borner
et al., 2001) :

° Etape de représentation : il s’agit de décrire, a une échelle précise, les caractéristiques
géométriques et mécaniques des éléments contenus dans le VER ;

° Etape de localisation : on analyse la réponse mécanique de I’ensemble des éléments conte-
nus dans VER a diverses sollicitations afin d’établir les relations reliant le champ des
variables locales a une grandeur physique a 1’échelle macroscopique ;

° Etape d’homogénéisation : cette étape permet de calculer des caractéristiques macrosco-

piques a partir des résultats des étapes précédentes.

4.1.1 Représentation

Il s’agit d'une étape pour décrire, généralement de maniere statistique, le systeme étudié
(VER). Il nous faut, d’abord, identifier les différentes phases du VER, les caractéristiques
mécaniques de chacune de ces phases ainsi que leur comportement. En fonction de 1’échelle
convenue de description, cette identification mécanique doit se compléter de la description des
parametres géométriques pertinents. Il est généralement impossible d’obtenir une description
complete du matériau. On ne peut donc pas parvenir a une détermination sans ambiguité du
comportement homogene équivalent. Ce constat demande des hypotheses remplacant les infor-
mations manquantes, afin d’établir les estimations et ’encadrement des caractéristiques effec-
tives recherchées. On se place dans une description d’'un VER de géomatériau qui se compose

en général d’une phase solide déformable occupant le domaine et des inclusions poreuses.

4.1.2 Localisation

Une fois que les caractéristiques mécaniques et géométriques des diverses phases de VER
sont bien définies, nous allons analyser le comportement mécanique de chacune des phases.
Pour cela, il est nécessaire de définir les sollicitations a appliquer sur le VER. Notre VER
est considéré comme une particule macroscopique dont il exprime la microstructure. On peut
considérer que les sollicitations auxquelles il est soumis sont des grandeurs macroscopiques
(contraintes, déformations), s’établissant au point macroscopique considéré de la piece étudiée.
La relation entre ces grandeurs et le champ des variables locales dans le VER est établie par

les relations moyennes. On aurait donc a résoudre un probleme de structure soumise a des



"sollicitations” s’exprimant comme des conditions moyennes sur les variables locales.

oz) = C@):elz) (Q
div(e) = 0 () (4.1)
> - 7 Q)

Ce probleme est "mal posé” en raison de I’absence de véritables conditions aux limites locales
au contour €2 de ) . Pour faire face a cette absence de conditions aux limites locales tout en
restant compatible avec les conditions de moyenne globale a respecter sur le champ de contrainte
et de déformation, on préfere utiliser les conditions aux limites dites de contraintes homogenes
au contour et de déformations homogenes au contour du VER, permettant d’assurer la solution

unique du probleme.

4.1.2.1 Condition aux limites uniforme en déformation

L’idée est d'imposer, sur le bord du VER, une condition de déplacement sous forme {(z) =
E.z, avec {(z) : le champ de déplacement a l'échelle microscopique et E : la déformation
macroscopique. On montre que celle-ci est reliée au champ de déformation microscopique par

la regle de moyenne.
1
E=e=— / €(z)dV (4.2)
Q Jo

L’expression (4.2) montre que la déformation macroscopique ne pergoit pas la fluctuation du
champ de déformation due aux hétérogénéités a 1’échelle microscopique. La détermination des
champs locaux doit se faire en tenant compte des équations d’équilibre et de comportement.
Le probleme a résoudre a ’échelle microscopique s’écrit :

o(z) = Clz):e(z) (@) (o)

div(e) = 0 @) (4.3)
E.z (09) (c)

[axy
|

Ce probleme est linéaire et admet une unique solution. Il existe évidement une correspondance
linéaire entre la donnée E et la solution € de ce probleme. On écrit cette correspondance sous

la forme :
€(§> = A(é) . E, soit €ij = Aijkl(é)Ekl (44)

ou les A;ji; sont les composantes du tenseur du quatrieme ordre A de localisation de la

déformation. Prenant la moyenne dans €2 de (4.4) et utilisant (4.2), on obtient :

Alz) =1 (4.5)

ou I est le tenseur unité d’ordre 4 et I;ji = 1/2(0:ix0;1 + 0ud;k).
En vertu des symétries €;; = €;; et Eyy = Ey, A(z) possede donc les propriétés de symétrie
suivantes :

Az’jkl(é) = Ajikl (z) = Ajilk(é) (4-6)



4.1.2.2 Condition aux limites uniforme en contrainte

La condition de contraintes homogenes au contour impose o(z).n(z) = ¥.n(z) sur le bord

0 du VER. Si le champ o(z) est a divergence nulle, on montra alors que :

£=o(2) = [ o2y (4.7)

Avec la condition de contraintes homogenes au contour, on doit résoudre un probleme local

avec les conditions aux limites de type forces de contact imposées ayant la structure suivante :

o(z) = C(2):€(2) () (a)
divie) = 0 Q) (b) (4.8)
o(z)n(z) = Xn(z) (09) (c)

La solution est unique en contrainte et en déformation. Il existe donc une relation linéaire entre

la donnée X et la solution o (z) du probleme. On peut ’écrire de maniere similaire :
a(g) = ]B%(g) . 2, soit Oi5 = Bijkl(é)zkl (49)

ou Bjji; sont les composantes du tenseur du quatrieme ordre B appelé tenseur de localisation
en contrainte. L’interprétation de ses composantes est analogue a celle des composantes de A .

Donc B a les propriétés de symétrie et de moyenne de A :

Bz'jkl(é) = Bjikl(é) = Bjilk(é); E(é) =1 (4-10)

Avant de passer a I’étape d’homogénéisation, il est nécessaire de présenter le lemme de Hill qui

joue un role important dans ’homogénéisation.

4.1.2.3 Lemme de Hill

Soit o*(z) et €(z) deux champs, respectivement de contraintes équilibrés (div(e*) = 0) et de
déformations compatibles (€(z) = 1/2(VE+V7€)), non nécessairement associés. Si o*(z) vérifie
des conditions aux limites uniformes en contrainte (*(z) est statiquement amissible avec 3 ) ou
si €(z) vérifie des conditions aux limites uniformes en déformations (€(z) est cinématiquement

amissible avec E ) on obtient :

o*(2) 1 €(2) = 0%(2) : €(2) (4.11)

En résumé :

o s.a X c o €= XY :€
(4.12)

Ql
=

€ ca E o0 e=



4.1.3 Homogénéisation

La derniere étape, celle d’homogénéisation, a pour objectif de déduire le comportement
du milieu homogene équivalent. Elle résulte de la connaissance des tenseurs de localisation.
Dans le cas de la sollicitation uniforme en déformation, on obtient le comportement élastique
homogénéisé en utilisant (4.2), (4.3) et (4.4) :

Y=0(2)=C(2) :€(z) =C(2) :A:E=C(2):A: E (4.13)
On peut également écrire :
X =C"":E avec C"" =C(z): A (4.14)

On obtient donc une loi de comportement homogénéisée élastique linéaire caractérisée par le
tenseur d’élasticité C"™. Le tenseur d’élasticité homogénéisé peut étre également déterminé en
écrivant le bilan d’énergie du VER a deux échelles macro-micro.

Point de vue microscopique :
W = /Q %e(g) :C:e(z)dV
Point de vue macroscopique :
W = Q%E :C:E

En utilisant la cohérence énergétique de deux échelles, on obtient :

E:C"":E=¢€(2):C(2): €(2)
qui conduit a
Chom = At C(z) : A (4.15)

Cette expression exprime la symétrie du tenseur C"™ qui n’a pas été montrée par ’expression
(4.14). L’équivalence entre (4.14) et (4.15) est montrée dans (Dormieux et al., 2006).

4.1.4 Bornes classiques du tenseur d’élasticité homogénéisé

On comme par rappeler les principes de minimum établis en élasticité linéaire :
Principe du minimum de 1’énergie potentielle : parmi tous les champs de déplacements
§(z) cinématiquement admissibles pour un probleme donné, le champ de déplacement solution

est celui qui réalise le minimum de I'énergie potentielle (E.P) :
1
EP = / ae(g) :C:e(z)dV — L(§) (4.16)

ot L(§) désigne le travail des efforts extérieurs donnés dans le champ de déplacement &(z).

Dans le cas de condition aux limites uniforme en déformation L(§) est égal a zéro, on obtient :

EP = / %e(g) :C:e(z)dV (4.17)



Soit v(z) un champ de déplacement quelconque cinématique admissible avec E et {(z) est
le champ déplacement solution du probleme, le principe de minimum de I’énergie potentielle

s’écrit :

€§):C:e(§) <e(w):C:e(v) (4.18)

Comme §(z) est le champ déplacement solution du probleme, on a par ailleurs :

€l):C:e§) =€) c=¢€(§):0=€:C"":€e=E:C"":E (4.19)
On fait le choix v(z) = E.z, c’est a dire €(v) = E, on a:
e(v):C:e(v) =E:C:E (4.20)
En combinant(4.18), (4.19) et (4.20), on aboutit a :
chm < C (4.21)
La relation (4.21) exprime le fait que la moyenne directe est une borne supérieure du tenseur
d’élasticité homogénéisé.
Principe de minimum de ’énergie complémentaire : parmi tous les champs de contraintes

o(z) statiquement admissibles pour un probléme donné, le champ de contrainte solution est

celui qui réalise le minimum de 1’énergie complémentaire.
1
E.C = / So(2) S a(2)dV ~ I'(o) (4.22)

L*(o) désigne le travail des déplacements donnés dans le champ de contraintes o (z). Dans le

cas de condition homogene au contour en déformation (4.22) devient :
1
E.C= /éa(g) :S:o(2)dV —/ (E.z).0.ndS (4.23)
o9

Soit 7(z) un champ de contrainte quelconque statiquement admissible, o (z) est le champ de

contrainte solution du probleme, le principe de minimum de 1’énergie complémentaire induit :

/ So2) S o)V - /8 (B)onds < / Sr(2):S: T2V ~ / (B.2).7ndS (4.24)

o

Notons que le membre de gauche de (4.24) peut s’écrire :

E.C = %|Q|a(g) :S:o(z) —/ (E.2).0.ndS = %|Q|e(g) :C:e(z) - |o E (4.25)

o0N

E.C = —%E C:E (4.26)

ou l'on a utilisé

0
/ (EUZ])O'ZkTLde:/—(EZ]ZJO'Zk)dV:/(EUO'U)dV
B9} o 0z Q



Pour le membre de droite de (4.24) ; nous choisissons le champ uniforme 7 = X* sans restriction

sur X*

/Q%T(g) :S:7(2)dV — /BQ (E.2).7ndS = %Kﬂm - / (E.2).(r.n)dS  (4.27)

[2}9]

o S = C~!. On remarque que :

0z
o0 Q o 0z

L’expression (4.24) devient donc :

1 o=
—§E:Ch°m:E§§2*:S:E*—E:E* (4.28)
La meilleure borne est obtenue pour le choix de ¥* défini par E = S : 3¥*. Dans (4.28), on
obtient

E:C"" . E>¥:S:¥*=E:ST:E>X* (4.29)

alors :

chom > (F)l (4.30)

La relation (4.30) fournit une borne inférieure du tenseur d’élasticité homogénéisé.

4.2 Méthode d’estimation

Comme on vient de le voir ci-dessus, la détermination du tenseur d’élasticité homogénéisé
nécessite d’identifier les champs de tenseur de localisation en contrainte B ou en déformation
A. 11 est impossible de résoudre exactement le probleme de localisation avec une description
statique de la morphologie du VER. Néanmoins, a partir de connaissances concernant la forme
des phases et leur répartition spatiale, nous pouvons obtenir des estimations de C"*™ basées
sur des estimations des moyennes du tenseur de localisation par phase. Cette partie a pour
objectif de présenter la méthode d’estimation basée sur 1'utilisation de la solution du probleme
d’Eshelby. On présente rapidement les principes de ce probleme donnant les clés pour résoudre

les problemes d’homogénéisation du matériau poreux hétérogene.

4.2.1 Premier probléeme d’Eshelby (probléeme de I’inclusion)

La situation initialement étudiée par (Eshelby, 1957) est celle d’un milieu (Q2) infini élastique
caractérisé par un tenseur des modules C°. Considérons maintenant dans un domaine borné I
€ Q une équation de I’état affine, I étant donné de la méme élasticité C°. En mettant maintenant

un chargement E(z) a infini sur ce milieu (cf. Figure 4.2), les équations de ce probleme sont les
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Figure 4.2 — Probleme de l'inclusion

suivantes :
div(e) = 0 (€2)
1 sizel
o(z) = C':e(z)+oPX" X'= (4.31)
0 sizé¢l
S = E.z Z — 00

o? est constant dans I. Le détail de la résolution de ce probleme est présenté dans (Dormieux

et al., 2006), nous limitons ici & donner sa solution qui possede la structure suivante :
€(z)=-P(z):a? + E (4.32)

PP porte le nom de tenseur de Hill. Il est caractérisé par 1'élasticité C° et la forme de I'inclusion
. 11 est symétrique, défini positif et ses composantes ont la dimension de I'inverse du module

d’élasticité. La déformation dans l'inclusion est donc sous la forme :
€(z) = -P(2):0” +E (4.33)

Eshelby a montré que, si 'inclusion est de forme ellipsoidale, P(z) est constant dans I. Ainsi,

la déformation dans 'inclusion est homogene.

4.2.2 Deuxiéme probléeme d’Eshelby (probléme de I’inhomogénéité)

Supposons maintenant que l'inclusion I est un matériau homogene caractérisé par les mo-
dules C! plongée dans un milieu () infini caractérisé par les modules C° . L’inclusion présente
une inhomogénéité de modules d’élasticité. Lors que I'on 'applique un chargement E(z), les
domaines extérieur et intérieur se sont déformés. Les équations du probleme de I'inhomogénéité

(cf. Figure 4.3) possedent la structure suivante :
div(e) = 0 ()
o(z) = C:€2)+0C:e(x)X' X'= o (4.34)

1S = E.: Z—7 00



Figure 4.3 — Probleme d’inhomogénéité

ot )C=C! - C°

On suppose dans un premier temps que €(z) est constant dans 1. Le terme JC : €(z) est
ainsi constant dans I. La résolution de ce probleme (4.34) revient donc a celle du probleme
de l'inclusion (4.31) avec o = §C : €(z). Le champ de déformation possede donc la forme

suivante :

€(z) = -P(z): 6’ +E (4.35)

alors le champ de déformation dans I'inclusion (I) s’écrit
€z)=-P(2):0? +E=-P(2):0C: €(z) + E (4.36)

puis donne
€(z)=1+P(z2):0C): E (4.37)

ou I est le tenseur unité d’ordre 4 : I = %(&kéjl + 6:10,1)

Si 'inclusion est de forme ellipsoidale, le tenseur d’influence P est constant dans I. Cela induit le
fait que le tenseur €(z) est constant dans I (4.37). Donc notre hypothese est confirmée dans le cas
d’une géométrie de forme ellipsoidale de I'inclusion. Le tenseur de localisation en déformation

A de linclusion est alors déduit :

~1

Al = (]I +Pl(2) : 5@) (4.38)
Dans le cas particulier d’'un matériau poreux, en supposant que l’inclusion est un pore el-
lipsoidal, SC = —C", on peut introduire un tenseur S d’ordre 4, dit tenseur d’Eshelby, avec
S=P:C"

Le lien micro-macro entre la déformation d’inclusion et la déformation macroscopique s’est

exprimé sous la forme :

€z)=10-S)":E (4.39)

Si l'on considere que I'inclusion est de forme sphérique, plongée dans un milieu isotrope élastique

caractérisé par deux modules kq et po, le tenseur S devient :

S = aJ + SK (4.40)
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4.3 Moyenne des déformations dans la phase solide

Dans cette partie, on voudrait établir une relation entre la déformation moyenne dans la
phase solide et le chargement macroscopique. On en aura besoin en vue de traiter le processus
d’homogénéisation non linéaire par la suite. On limite maintenant 1’étude a un milieu poreux
dont la phase solide a un comportement élastique linéaire caractérisé par le tenseur C*®. La

déformation moyenne dans la phase solide est calculée par les formulations suivantes :
e=C1o=>1-¢e&=C"t:x=C"":.C"" . E (4.42)

Si Chom™ et C* sont isotropes, 1’équation (4.42) peut s’exprimer par deux relations donnant les

moyennes de la déformation déviatorique tensorielle et de la déformation sphérique :

(1 g)e = ;;Osmtr(E) (4.43)
B e luhom
(-0 = m, (4.44)

oune;=K:€et E;=K:E.
Les expressions (4.43) et (4.44) s’expriment la relation entre la déformation moyenne dans la

phase solide et le chargement macroscopique.

Itz

= El

Figure 4.4 — Probleme d’une sphere creusée

Etudions maintenant le probleme simple d'une sphere creusée soumise a un chargement isotrope

(cf. Figure 4.4). La solution de ce probleme est détaillée dans (Dormieux et al., 2006). Le module

homogénéisé k"™ est caractérisé par la relation suivante :
41— 9)

ko = ke 4.45

ks + 4ps (4.45)

On remarque donc, en raison de la présence de p® dans la relation (4.45) que le mécanisme de
cisaillement prend un role important dans la réponse du comportement de la sphere creusée.

Pourtant, dans ce probléme, 1’équation (4.44) implique que €] est égal & zéro. On peut remettre



en question la pertinence de la déformation moyenne déviatorique tensorielle (4.44) pour évaluer
le niveau de cisaillement dans la phase solide. Pour surmonter cette situation, il est convient

d’introduire une notion de déformation déviatorique équivalente :

1
€4 =1/ 5€d € (4.46)

A T’échelle macroscopique, la déformation de cisaillement pourrait étre représentée comme la
moyenne de déformation déviatorique équivalente. La relation entre la déformation de cisaille-
ment macroscopique et la moyenne de la déformation déviatorique équivalente s’établit en
utilisant I’approche énergétique présentée par (Kreher, 1990).

Considérons maintenant le champ €(z) (resp. £(z)) solution du probleme (4.3). La dérivation
de €(z) et {(z) par rapport de Cjj;, est respectivement notée doe(z) et dc§(z). La condition
aux limites uniforme en déformation implique que 9¢§(z) est égal a zero.

Du point de vue microscopique, la dérivation de I'énergie W par rapport a C7;, s'écrit :
;CW -1 (%? ([ etw: e ewav) (1.47)
ow 1 oC?
/

3 = Qﬁce(g) :C(2) : €(2) + 3 €(z) : ace, L €(2) (4.48)

Le premier terme du membre de droite prenant de la forme |Qo : Oc€ est égal a 0 car o€ est

cinématique amissible avec la déformation macroscopique 0 (lemme de Hill).

Du point de vue macroscopique, la dérivation de I'énergie W par rapport a Cj,; s'écrit :
ow 1 OChom
—— = |QE: — E (4.49)
8Cijkl 2 aCijkl
En combinant (4.48) et (4.49), on obtient :
OChom oCs
E: —— E=€(2): 55— :€(2) (4.50)
OCju I

Dans le cas d’'un comportement isotrope de la phase solide, les moyennes quadratiques des

déformations déviatorique et sphérique sont déduites en remplacant C7), par ks et us dans

(4.50) :

hom hom — (s
L@ g 2 o - gyat (4.51)
2 Ops It
1 2akhom ' 8[uhom B 1 —2(5)
§tr(E) oI +Eq: Eq o= 5(1 — ¢)tr(e) (4.52)
Avec J: E = itr(E)1, K: E = E,
Si 'on remplace E = (C"™)~! : 3 dans (4.51) et (4.52), on obtient :
1 LO(1 Ko™y 1 a1 /utem) —(s)
T = R B =21 9)¢ (4.53)
hom hom
_ Lm0 Ly o Q)L e (4.54)

18 Ok 4 Ok



4.4 Critere de résistance

On s’intéresse dans cette partie a un probleme d’homogénéisation de nature non linéaire :
celui de la résistance homogénéisée (Leblond et al., 1994; Dormieux et al., 2006). L’idée consiste
a introduire un comportement non linéaire fictif pour les phases solides constituant le matériau
hétérogene. La détermination d’un critere de résistance macroscopique nécessite une description
du comportement a la rupture de chaque phase, puis complete par la description des parametres

géométriques pertinents.

4.4.1 Caractéristiques des matériaux

Nous considérons un VER de géomatériau comportant une ou des phases solides et les pores.

Il existe deux manieres pour définir le critere de résistance de la phase solide : la définition

directe et celle dite duale. L’approche directe repose sur la définition de I’ensemble convexe G*

des états de contrainte microscopiques compatibles avec la résistance de la phase solide. Dun

point de vue mathématique, on peut décrire cet ensemble au moyen d’un critére convexe f*(o)
tel que :

G° ={o, f*(o) <0} (4.55)

La frontiere 0G® de G* est caractérisée par la condition f*(o) = 0 et I’état de contrainte

o = 0 est compatible avec le critere f°(o) < 0. La définition dite duale consiste a introduire

la fonction d’appui 7° du convexe G?®. Cette fonction est définie sur I’ensemble des tenseurs

d’ordre 2 symétriques d (taux de déformation local) de la fagon suivante :
7°(d) = sup{o : d, o € G°} (4.56)

m*(d) désigne le maximum de puissance que le matériau peut dissiper. On peut montrer que

7*(d) est positif et satisfait la relation suivante :
(Vt € RY), m°(td) = tr*(d) (4.57)

La fonction d’appui permet de définir le domaine de résistance de la phase solide de maniere
duale :
ccG’evdo:d<ri(d) (4.58)

Pour une valeur donnée de d, la relation o : d = 7°(d) apparait comme ’équation d’un

hyperplan H(d) dans l’espace de contraintes. La dérivation de (4.57) par rapport a t > 0

donne : 9

7TS

d):d=7°d 4.

() d = () (4.59)
L’équation (4.59) implique que 1’état de contrainte o = %(d) : d appartient a H(d). De plus,
le caractere convexe de la fonction d’appui 7° induit :

’ aﬂ's ’
7(d) — 7°(d) > (d): (d —d) (4.60)

— od



En exploitant (4.59) et (4.60), on obtient :

aﬂ's ’
() - d

Selon la définition duale (4.58) du domaine de résistance de la phase solide, I'expression (4.61)

vd',75(d) > (4.61)

implique que I'état de contrainte o = 95 (d) se situe a intersection entre H(d) et 9G*.

4.4.2 Critere de résistance macroscopique

On commence par décrire le probleme a résoudre sur le VER qui est considéré comme une
structure avec un état de chargement. Parmi les modes de chargement possibles, on choisit
un chargement défini par les conditions aux limites de type taux de déformation homogene
au contour du VER D. L’ensemble des champs de vitesse microscopiques cinématiquement

admissibles v(z) s’écrit :

V(D) =A{v, (Vz€09), v(z) =D.z} (4.62)

Le champ de contrainte microscopique dans le VER o(z) est statiquement admissible avec un
état de contrainte macroscopique donné X s’il satisfait les conditions suivantes :
divie) = 0 €Q
by = o €0 (4.63)
o(z) =0 zeP
Nous sommes en mesure de définir ’ensemble G des états de contrainte macroscopiques X
compatibles avec les résistances du matériau. Un tel état de contrainte est compatible si et
seulement §'il existe un champ de contrainte microscopique o (z) statiquement admissible avec

3’ qui respecte en tout point le critere de résistance local. On obtient alors :
Ghm = {2 3o sa X, (Vz€ Q) a(z) € G} (4.64)

Soit v(z) un champ de vitesse quelconque appartenant a V(D). Par le lemme de Hill, on peut
montrer que :

S D=o:d=(1-¢)o:d” (4.65)
ou d(z) désigne le taux de déformation microscopique.
Prenons ¥ € G"™ et un champ o satisfaisant les propriétés (4.64). Considérons également
I'ensemble des champs de vitesse v(z) appartenant a V(D). Comme le champ o respecte en

tout point le critere de résistance locale, les expressions (4.58) et (4.65) nous conduisent & :

S : D < [1""(D) avec [I*"(D) = (1 — ¢) inf_ (x5(d))" (4.66)

veV (D)
La relation (4.66) prouve que G"*™ est borné par '’hyperplan d’équation X : D = I1"*"(D). En
particulier, si 3 appartient a cet hyperplan et & G"™, il est situé a la frontiere 9G"™ en un
point o1 la normale & OG"™ est parallele & D.
¥:D =I1""(D)

5 c Ghom } = ¥ € 9Ghom (4.67)



4.4.3 Détermination de 9G"o™

On présente dans cette partie la technique de détermination de 9G"™. On rappelle que la
définition de maniere duale du domaine de résistance de la phase solide induit le fait que le
champ de contrainte microscopique défini par o = dr®/0d(d) est situé sur la frontiere 0G* et
sature le critere de résistance (f*(o) = 0). On voudrait explorer cette propriété en introduisant
o = 0r°/0d(d) comme comportement fictif visqueux de la phase solide. En suivant cet idée,
pour un taux de déformation macroscopique donné D, le champ de contrainte o (z) et de vitesse
microscopique est la solution d’un probléme mécanique défini sur le VER avec la condition aux
limites : v(z) = D.(2) sur 0N :

div(e) = 0 () (a)
o(z) = 0r"/0d(d) (€2°) (b)
oz) =0 () () (4.68)
d = 1/2(grad(v) +'grad(v)) () (d)
v(iz) = Dz (02) (e)

Le champ de contrainte solution de (4.68) satisfait également le critere de résistance de la
phase solide. L’équation (4.64) implique que ¥ = & € G"*™. En exploitant (4.59) et (4.68), on

obtient :
ons

~ od

Prenant la moyenne de (4.69) sur la phase solide, on obtient :

m*(d) (d):d=o:d (4.69)

(1-—¢)md) =(1—¢)o:d =2:D=1""D)<=:D (4.70)

La combinaison de (4.66) et (4.70) induit que I1"™ = 3 : D. Cela signifie que X est situé sur le
frontiere dG"™ de G"*™. Ainsi, la détermination de dG"*™ se ramene & résoudre un probléme

sur le VER dont la phase solide possede un comportement fictif visqueux.

4.4.4 Critere de la phase solide fonction des deux premiers inva-

riants

On se place dans cette partie I’hypothese que le critere de résistance de la phase solide est

gouverné par la contrainte moyenne et la contrainte déviatorique équivalente.

F5(o) = F(I4, J») avec { L= tr(o) (4.71)
Jo = 3s:8
ous = o — [11/3 est la partie déviatorique du tenseur de contrainte. On peut également

introduire le taux de déformation volumique I'1 et le taux de déformation déviatorique équivalent

/ .7 ’ .
Jy associés au tenseur taux de déformation d.

1 I, = tr(d)
01_3]1+5{Jé _ 158 (4.72)



La fonction d’appui s’écrit maintenant sous forme :
1.
Ws(d)zsup{§11]1+515, F(Il,JQ) SO} (473)

Pour une valeur donnée de J, le choix de s qui maximise s : § est parallele a §, c’est a dire

s = \/md. Ainsi (4.73) prend la forme suivante :
7*(d) = sup {%111; + 24/ Jody, F(I,Jo) < 0} (4.74)
Ceci implique que la fonction d’appui ne dépend que des invariants I, et J, de d :
m(d) = (13, Jy) (4.75)

L’équation d’état (4.68b) devient donc :

_om
- ol

(I, J,)1 + %(1;, J)86 =Cd) : d (4.76)
2

o

Ainsi le comportement fictif visqueux de la phase solide peut définir au moyen dun ten-
seur sécant isotrope C*(d) dépendant du module de compressibilité et de cisaillement sécants

k(11 Jp) et p (11, Jp) -

’ ’ 1 87'('8 ’ ’
. ., ks([17J2) = TWUMJQ)
C* = 3k*(1y, Jo)L + 2u°(14, J,)K avec o g L (4.77)
Ns(lh JQ) = W(Ih Jz)
2

4.4.5 Principe de I’homogénéisation non linéaire

En utilisant (4.76) comme une loi de comportement de la phase solide, le probleme non

linéaire a résoudre possede la structure suivante :

divie) = 0 () (a)
oz) = C(d):d () (b)
oz) =10 () () (4.78)
d = 1/2(grad(v) +'grad(v)) (?) (d)
viz) = Dz (090) (e)

ol z€Q : C(z) = C*(d(2)
zeP : Clz) = 0

Le probleme (4.78) n’est que formellement identique & celui d’homogénéisation linéaire (4.3).

o(z)=C(d) : d avec{ (4.79)

Le champ de déformation €(z) a été remplacé par celui de taux de déformation d(z). Dans
le probleme (4.3), les modules sont homogenes dans la phase solide et ne dépendent pas de
chargement. Pourtant, le tenseur d’élasticité C*(d) qui apparait dans (4.78) est hétérogene et

en fonction de ’état de chargement appliqué via le champ de taux de déformation microscopique



d(z). Dans cette situation, la méthode dite sécante (Suquet, 1995) dans I'’homogénéisation non
linéaire vise a capter la dépendance du module C*(d) au chargement de fagon moyenne. L’idée
est d’introduire un taux de déformation de référence de d” qui est la moyenne du taux de

déformation dans la phase solide.
d" =d(z)", alors C3(d(z2)) ~ C*(d") (4.80)

La méthode sécante modifiée (Suquet, 1997) remplace la moyenne directe de (4.80) pour une
moyenne quadratique (cf. 4.51 et 4.52).

Avec (4.80), la résolution du probleme (4.78) consiste, dans une premiere étape, a résoudre
un probleme élastique linéaire pour un état de chargement D donné, qui permet d’estimer la

contrainte macroscopique :
Y =5 =C"":D avec C"" = C3(d") : <H — ¢Kp(dr)) (4.81)

La deuxieme étape consiste a déterminer la relation du taux de déformation moyen en fonction

du chargement macroscopique en faisant appel a une relation de moyenne (cf. §4.3).
d" =d"(D) (4.82)

La derniere étape consiste a résoudre la non linéarité du probleme posé par (4.81) et (4.82). La
non linéarité provient du fait que C"™ dépend de d” qui est en fonction de D. En combinant

ces équations, nous obtenons une relation macroscopique de la forme :

¥ =C""D):D (4.83)

4.4.6 Critere de von Mises

4.4.6.1 Définition du critere

Le critere de von Mises correspond a une limitation de la contrainte déviatorique équivalente
JQ :
ff=Rh—-C*>0 (4.84)

ou C est une constante mesurant la cohésion de la phase solide. Dans I'espace des contraintes
principales, ’ensemble G* des états de contrainte admissibles est un cylindre dont 'axe est la
trisectrice et le rayon est égal & Cv/2. La fonction d’appui (4.73) de ce critere est présentée
dans (Salencon, 1983) :

m(d) = { Cv2d:d sitr(d) =0

00 si tr(d) #0 (4.85)

I1 est clair que cette fonction d’appui n’est pas différentiable. On ne peut pas définir le probleme

visqueux comme (4.76) et (4.77). Il faut recourir & une technique de régularisation du critere.



On définit une suite de domaines bornés G tendant vers G* lors que j tend vers infini. Par

exemple, on définit G} comme une ellipse centrée a l'origine de I'espace (I1,v/J2)

o) = (1) + a2 <o (480

J
L’ensemble des états de contrainte macroscopique admissible G’;wm est déterminé selon la

méthode présentée dans la section 4.4.3 en résolvant le probleme suivant :

it B8
d = 1/2grad(v) ' grad(v) (@) (d) (4.87)
v(z) = Dz (092) (e)

Le domaine de contraintes admissibles réelles est asymptotiquement obtenu a partir de
I’expression liijﬁooGg?Om. En appliquant cette régularisation, la fonction d’appui du critere

(4.86) possede la forme suivante (Dormieux et al., 2006) :

2

s Lj 2 !

Une telle fonction d’appui présente bien la régularité requise pour définir un probleme visqueux

en suivant la méthode proposée a la section 4.4.4. Elle permet de construire le tenseur d’élasticité

isotrope C3(d) défini a partir des modules :

’ ’ C L2 ! / 1
k;([h Jy) = 18 - et 2#;([17 Jy) =C (4.89)
\/Jo + L31%/36 \/Jo + L31%/36
Il est intéressant de noter que 'on déduit a partir de (4.89) :
1 2
k:_;- = O(1/Lj) (4.90)

En d’autres termes, quelles que soient les taux de déformation effectifs, ce matériau fictif vis-

queux se comporte de maniere incompressible lorsque L; tend vers 'infini.

4.4.6.2 Détermination du critére macroscopique

On s’intéresse a la détermination d’un critere macroscopique d’un milieu poreux dont la
phase solide possede un comportement fictif caractérisé par le tenseur C3(d). On revient sim-
plement a résoudre le probleme (4.78) par la méthode proposée dans la section 4.4.5. On écrit

le comportement macroscopique défini par :
1 om om
gtr(z:) = k"r(D); g =2u)""A (4.91)

Avec . .
Y= gtr(E)l +3¥4; D= gtr(D)l +A (4.92)



La premiere étape de la résolution du probleme (4.78) demande de choisir le schéma d’ho-
mogénéisation. Le schéma auto-cohérent est adapté pour une microstructure de type polycris-
tallin qui présente mieux la microstructure des roches granulaires. Dans le cas ou la phase solide
est incompressible, les modules de compressibilité et de cisaillement a 1’échelle macroscopique

s’expriment par les expressions suivantes :

kac = acﬂj; Hac = Macﬂj (493)
o 40— 26)(1 - 9) -2
Kule) = 20D g () = 02 (199)

La deuxieme étape consiste a déterminer la relation entre le taux de déformation effectif
et le chargement macroscopique. En utilisant la relation (4.53), on peut déduire le taux de

déformation déviatorique de référence comme une fonction de taux de déformation macrosco-

pique.

: 1 1 okse ouse
Jy=—— | ztr(D)’=L +A: A J) 4.95
=g (2701 on; (495)
Introduisant (4.93) dans (4.95), nous obtenons :
gL 1tr(D)?K +A:AM (4.96)
2 — 2(1 _¢) 9 ac . ac .

Selon (4.43), I;" est donné par :

o= o =0 () =0 ()
— -0 _i 0= (4.97)
s tr(D) ks L?

Selon (4.95), on obtient J,"/I;"> = O(Lj). L’expression (4.89) se réduit & :

C

2005(J") = — = (4.98)
VI
En combinant (4.92), (4.93) avec (4.98), on obtient :
2 X
tr(D) = ——/Jy 4.
(D) = 222 (4.99)

1 1 Z:d ’

-D:D= — ¢ 4.1
V2 M, C J2 (4.100)

1 /1

En introduisant (4.98), (4.99) dans (4.96), on aboutit finalement & :

(1-9)= Klac (%’”)2 + Ml (%)2 (4.102)

Avec




P(3 = 9) o Pis2 _ 2

— 3+ (1=-)X;=C*(1—9¢)(1 -2 4.103
Cette équation représente le lien des états de contrainte macroscopiques a la solution du
probleme (4.87) dans 'espace de contrainte macroscopique dans la limite 7 — oo. On remarque

que la résistance macroscopique s’annule lors que la porosité ¢ est égale a 1/2.






Chapitre 5
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5.1 Description de la microstructure

Dans ce chapitre, nous allons présenter un modele basé sur une démarche d’homogénéisation
qui permet de prédire 1’évolution des propriétés élastiques du calcaire d’Euville sous l'effet de
I’altération chimique. Le calcaire étudié présente a 1’échelle microscopique une microstructure
granulaire constituée d'une phase solide et d'une phase mésoporeuse. On constate que la phase
solide est composée de trois constituants : les grains crinoidaux, le ciment syntaxial et les
lithoclastes. Les grains crinoidaux sont tres peu microporeux et il s’agit d’une porosité occluse.
Pour une simplification, dans notre approche, ces grains sont considérés homogenes. Autour de
ces grains, on observe une couche de ciment syntaxial qui a grandi avec la méme orientation
optique que les crinoides. Les lithoclastes sont des fragments de calcite issus de la désagrégation
d’une masse rocheuse. Ils présentent une forte concentration de la microporosité et se trouvent
autour des grains crinoidaux. L’observation des lames minces montre une présence importante
des grains crinoidaux dans le milieu. Les essais de nano-indentation (cf. §3.3) prouvent une
évolution des propriétés élastiques du centre vers la zone périphérique d’un grain solide qui
traduit 'hétérogénéité de la phase solide (grain crinoide, ciment syntaxial, lithoclaste).

Cette description nous permet, dans le sens d’une approche d’homogénéisation, de considérer
la microstructure comme un assemblage de grains composites et de mésopores. Le grain compo-
site se compose d’un noyau de calcite représentant le grain crinoide entouré par une couche d’in-
terphase microporeuse. Cette derniere représente de maniere approchée I’ensemble des minéraux
de calcites formant le ciment syntaxial et les lithoclastes. On note que, le terme macroporosité
(macropore) utilisé dans les chapitres précédents est dés maintenant remplacé par le terme
mésoporosité (mésopore) pour une adaptation a la description des échelles d’homogénéisation.

Le comportement est par nature homogénéisé a I’échelle macroscopique.

Noyau de calcite

Lithoclaste

Figure 5.1 — Description approchée de la microstructure du calcaire d’Euville

La description conduit a distinguer deux échelles dans la microstructure du matériau (cf.
Figure 5.2).
e L’échelle mésoscopique (échelle de I’échantillon) est celle du grain composite avec les

mésopores. Un VER de ce matériau révele le premier niveau d’hétérogénéité, en faisant



apparaitre les mésopores et les grains composites (considéré a cette échelle comme un
milieu continu) ;

e [’échelle microscopique est celle de la couche microporeuse. Un VER de ce matériau révele
un second niveau d’hétérogénéité, en distinguant les minéraux de calcite et les micropores
intercristallins.

Ainsi, par exemple, lorsque nous parlerons de comportement homogénéisé a 'échelle de la
couche microporeuse, il s’agira du comportement effectif, obtenu par homogénéisation du VER
a cette échelle. Ce comportement effectif pourra étre utilisé dans 'étape d’homogénéisation

suivante, a I’échelle mésoscopique.

Mésopore  Grain composite Grain solide ~Micropore

O\Q

002 00
@@§ “|9® @

Echelle mésoscopique Echelle microscopique
(échelle de 1'échantillon) (échelle de la couche
microporeuse)

Figure 5.2 — Représentation de la microstructure multiéchelle

5.2 Description du probleme

A Téchelle mésoscopique (échelle de 1’échantillon), 1’'espace mésoporeux et les grains com-

posites occupent respectivement les sous-domaines €2¢, 3¢ d'un VER ou :

Qe =) Qg (5.1)

n : le nombre de grains constituant le VER. Le grain est formé par un noyau entouré par une
couche d’interphase microporeuse dont les volumes sont respectivement notés €2,,,,, et €. avec
Doy + Qe = Qg

Les fractions volumiques des mésopores, du noyau de calcite et de la couche microporeuse sont

respectivement notées f, froy, fe-

_Qf _Qnoy_ _Qc
f_ﬁa fnoy— 0O 3 fc— 0O (52)

Le volume poreux total mesurable est I’ensemble du volume poreux dans la couche microporeuse

(indice cp) et dans les mésopores (indice f). On néglige le volume poreux contenu dans le noyau

de calcite car il n’est pas mesurable par notre méthode expérimentale.

Q, = Qe+ Q (5.3)



En réalité, €2, n’a pas de pertinence a I’échelle mésoscopique ot la couche est décrite de fagon

homogénéisée. Les fractions volumiques de chaque espace poreux sont exprimées par :

QCP Qf
op = i f = = 5.4
Q
P = 6” = foo + [ (5.5)
ou ® est la porosité par pesée. On introduit ensuite 7., 7y définis par :
Je f
nC:Ep; Ny = g avee Ne+np =1 (5.6)

A Téchelle de la couche microporeuse, la porosité relative ¢ est exprimée par ’expression sui-

vante :

Qep _ @ — m (5.7)

Q. fe fe

Avec cette description, I'homogénéisation est menée en deux étapes : la premiere est ’ho-

o=

mogénéisation en considérant que le matériau a I’échelle microscopique est constitué d’une phase
solide et d’une phase microporeuse de fraction volumique ¢, la seconde est I’homogénéisation en
considérant que le matériau a 1’échelle mésoscopique est un milieu poreux comportant des grains
composites et la phase mésoporeuse (cf. Figure 5.2). Le tableau 5.1 synthétise les notations de

géométrie utilisées dans le modele.

5.3 Homogénéisation a I’échelle mésoscopique

A T’échelle mésoscopique, le champ de contrainte et le champ de déformation sont respecti-
vement définis par o (z) et €(z) ou z est le vecteur position qui définit 'emplacement dans le
VER. Le tenseur de contrainte X et de déformation E a 1’échelle macroscopique sont liés aux
champs de contrainte et de déformation a 1’échelle mésoscopique o (z) et €(z) par la regle de

moyenne :

Y=o=) Vg% E=¢ (5.8)

avec la notation :

]

1
o /Q a(z)dV (5.9)

ol V! est la fraction volumique d'un grain solide avec ¥;0f =1 — f.

La condition aux limites utilisée est de type uniforme en déformation : z € 99, {(z2) = E.z
ot {(z) présente le champ de déplacement mésoscopique dans le VER. On se place dans I’hy-
pothese d'une géométrie isotrope de la microstructure. Le comportement de la phase solide
est supposé élastique linéaire. Les tenseurs C,,, et C. désignent respectivement les tenseurs de

rigidité homogénéisé du noyau et de la couche microporeuse. Le comportement macroscopique



attendu est alors élastique linéaire et isotrope. Les tenseurs de contrainte et de déformation

macroscopiques sont reliés par ’équation d’état :
2 =Chm By Chm = 3k ] + 2utmK (5.10)

olt Jijr1 = 6;;01/3 et K=1—J, I : le tenseur identité d’ordre 4, ;3 = 1/2(0;10,1 + 6ud;1), k"™
et "™ désignent les modules de compressibilité et de cisaillement homogénéisés.

Le systeme des équations a résoudre a 1’échelle mésoscopique possede la structure suivante :

;

dve) =0 (@ (0

o =0 @) o

o =Choy 1 € (Qoy) (0 (5.11)
o =Coe () @

v = E.z (082) (e

\

5.3.1 Schéma auto-cohérent

Le schéma auto-cohérent est classiquement le schéma d’homogénéisation de type Eshelby
le mieux adapté pour les matériaux de type polycristallin (Dormieux et al., 2007). Le principe
consiste a représenter chaque phase (solide et pore), sous le chargement appliqué au VER,
par une inclusion plongée dans un milieu infini homogene dont les propriétés sont celui du
milieu homogénéisé cherché. La notation C,. est utilisée & la place de C"™. Le tenseur C,. est
caractérisé par kq. et fige.

Soit E la déformation macroscopique imposée au VER. On introduit une déformation auxi-
liaire Eq. La déformation moyenne dans chaque phase est estimée par celle qui s’installerait
dans une inclusion de cette phase plongée dans le milieu recherché et soumis a l'infini a la

déformation homogene Eg (cf. Figure 5.3).

AC £(2) = Eo.z,z =00 | AC

RN

Figure 5.3 — Problemes auxiliaires d’élasticité a résoudre pour mettre en ceuvre le schéma

auto-cohérent envisagé

Deux problemes auxiliaires sont étudiés. Le premier est celui d’Eshelby (Eshelby, 1957) dans

lequel I'inclusion est un pore sphérique plongé dans un milieu élastique homogene C,., soumis



a une condition aux limites a l'infini sous forme :

z—00; £(2) = Eo.2 (5.12)
La déformation moyenne dans le mésopore est estimée a partir de sa solution :
By = (-SSP R, (5.13)

olt S:Ph = aJ + BK est le tenseur d’Eshelby de I'inclusion sphérique avec

o 3k5ac . 6 - 6(k7ac + 2#@0)
B 3k3ac + 4,uac7 B 5(31{7116 + 4,“%10)

(5.14)

Dans le deuxieme probleme, l'inclusion est une sphere composite constituée dun noyau
d’élasticité C,,, entouré par une couche d’élasticité différente C,.. Elle est également plongée
dans le milieu infini élastique (C,.), soumis a la condition aux limites uniforme en déformation
(cf. 5.12). 1,0y est le rayon du noyau de calcite et r, est défini comme le rayon de I'inclusion
(cf. Figure 5.3). p = (rc — I'noy)/Inoy €st le rapport entre I’épaisseur de la couche et le rayon
du noyau. La relation entre p et la fraction volumique de chacune des phases du milieu est la

suivante :
(1+p°—1=f /(A= f—f) (5.15)

On est ainsi ramené a un probleme d’Eshelby généralisé (Dormieux et al., 2007), car la phase
solide n’est pas homogene, ayant la structure suivante :

p

T < Troy o1 =Cooy: €1
Thoy <T <7 o =C.:€rp (5.16)
Te<T o =C e
(27X £(z) = Eo.z
avec
Chroy = 3knoyd + 2100, K;  C. = 3kJ + 21K (5.17)

ou Knoy, Hnoy, Ke €t 11 sont respectivement les modules de compressibilité et de cisaillement
homogénéisés du noyau et de la couche microporeuse. La solution de ce probleme nous permet
d’estimer (o7, €r7) qui sont reliés a la contrainte moyenne et la déformation moyenne dans

Iinclusion par les expressions :

gine 3
= 477r3 / O'IIdV = P / €, ® (U[[.Qr)ds (518)

C

= T / € dV = y 7n?)/ §(re) ® e, dsS (5.19)

e~ 3 (g e +eogr) (5.20)

avec la notation :



Notre objectif est d’estimer les moyennes de la contrainte et de la déformation dans la phase

solide du VER. On admet que celles-ci sont indépendantes des grains étudiés :
Vi, o% =" (€% =& (5.21)
L’équation (5.8) prend donc la forme :
Y= (1-f)o" (5.22)
La regle de moyenne des déformations donne :
E=fe"+(1-fle” = f(I-SP") " Eg+ (1 - f)e™ (5.23)

Pour déterminer les deux constantes macroscopiques inconnues k. et jiq., il suffit de considérer
successivement deux sollicitations Ej respectivement purement isotrope et déviatorique. On
commence par traiter le probleme (5.16) pour le choix d’une sollicitation isotrope de la forme
Ey = Eq1. La solution analytique de ce probleme possede la structure suivante :

2

£(2) = (Al-fr + Bi) e, (5.24)

les coefficients A; et B; dépendant du domaine considéré (A,,,, Bney pour le noyau, A. et B,
pour la couche microporeuse et A,. et B,. pour le milieu homogénéisé). Les six coefficients sont
déterminés a ’aide des continuités du déplacement et du vecteur contrainte aux frontieres entre
les domaines ainsi que la condition aux limites a 'infini, compte tenu du choix de E.

Une fois que le champ de déplacement {(z) est déterminé, la contrainte moyenne et la
déformation moyenne dans la phase solide et la phase poreuse sont estimées par les équations
(5.13), (5.18) et (5.19). En remplagant (5.22) et (5.23) dans (5.10), on obtient une équation de

la forme suivante :
kac = F(knoya Hnoys kca Hes P, f)uac (525)

On considere ensuite une sollicitation purement déviatorique : Eg = Ey(e; ® €5 + €3 @ €;).

L’idée consiste a rechercher, dans chaque phase, le champ de déplacement :

€'(2) = &(r) sin(20) cos()e, + & cos(20) cos(¢)ey + &5 (r) cos(B) cos(¢)e, (5.26)

dans lesquelles &.(r), 5(r) et &4(r) ont les formes suivantes :

4 v; C;  5—4y; D;
, = Air—6——1 43— L
&(r) " 71 —42VZ-T + 'r’40Jr 1 —DQI/i r?
i _ — &l 3 i i
&(r) = Ar—1— ViBl-'r —25+275 (5.27)

&(r) = —&(r)

les coefficients A;, B;, C; et D; étant propres a chaque phase (noy, ¢ et ac). Dans (5.27), Coy,

Dy et By sont égaux a zéro. Comme précédemment, les coefficients inconnus sont déterminés



a 'aide des conditions de continuités et des conditions aux limites. En remplacant (5.22) et
(5.23) dans (5.10) et utilisant (5.25), on montre que le module de cisaillement homogénéisé est

la solution d'une équation du 4eme degré :
X4 (,uac)4 + XQ(Mac)g + X3(,uac)2 + X4,uac + X5 =0 (528)

ou X, Xy, X3, Xy et X5 sont des fonctions polynomiales de kpoy, ke, flnoys te, p €t f. La
résolution de deux équations (5.28) et (5.25) nous permet d’estimer les valeurs kg et g qui

sont des fonctions de Kyoy, finoys Kes fe, p et f

kac = kac(knoya Hnoy km He, P, f)u Hac = ,uac(knoya Hnoy, k@, He, P, f) (529>

5.4 Homogénéisation a I’échelle microscopique

La couche microporeuse est un ensemble constitué du ciment syntaxial et des lithoclastes
microporeux. Il s’agit donc par nature d’un milieu hétérogene. Cependant, dans un souci de
simplification, a I’échelle mésoscopique, ce milieu est regardé de facon homogénéisée. Il joue
le role d’une interphase autour des grains crinoidaux que nous appelons noyaux de calcite. Il
est attendu que cette couche ait un comportement mécanique plus souple que celui des grains
crinoidaux. L’explication est due a la présence de la microporosité entre les cristaux formant le
ciment syntaxial et de la microporosité dans les lithoclastes.

Pour simplifier, on considérera que cette zone d’interphase est constituée par une phase
solide et une phase microporeuse. Le solide ne forme pas une matrice connexe entourant les
pores. La morphologie est de nature polycristalline. Le schéma auto-cohérent semble étre le
mieux placé (parmi tous les schémas usuels d’homogénéisation des milieux aléatoires faisant
appel au résultat de I'inhomogénéité d’Esheby) pour estimer les propriétés effectives de cette
interphase.

On se place maintenant dans I’hypothese d'une géométrie isotrope de la microstructure. Le
comportement de la phase solide est élastique linéaire. Notons kg et us sont les propriétés
¢élastiques de la phase solide du milieu a cette échelle. Les propriétés homogénéisées sont

déterminées en résolvant les deux équations suivantes (Dormieux et al., 2006) :

ks
ke= (=017 ae(ky — ko) ke (530)
1 s
te == O s — ) e (5:31)
YT Bk +4p)” ¢ T B5(3k, + 4pe) '

¢ désigne la porosité de la couche microporeuse. On obtient donc :

ke = kc<ksa Hss (b) et fe = Nc(ksa s, ¢) (533>
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Figure 5.4 — Module de Young et coefficient de Poisson effectifs de la couche estimés par schéma
auto-cohérent (pour différentes valeurs du coefficient de Poisson vy du solide) en fonction de la

porosité de la couche microporeuse ¢

On peut remarquer que la porosité est le seul parametre morphologique quantitatif du
modele. La figure 5.4 présente 1’évolution des modules effectifs en fonction de la porosité du
milieu. Le module de Young auto-cohérent rapporté au module de Young du solide (E./E;) et
le coefficient de Poisson auto-cohérent (v,) dépendent a la fois de la porosité ¢ et du coefficient
de Poisson v, du solide. La figure 5.4a montre qu’en pratique le module de Young effectif est
quasiment indépendant du coefficient de Poisson du solide. Il apparait une porosité critique
égale a 1/2, au dessus de laquelle les modules effectifs s’annulent. Cette valeur est interprétée

comme le seuil de percolation des pores du milieu.

5.5 Attaque chimique

Le calcaire d’Euville contient principalement deux familles de pores : la mésoporosité in-
tercalée entre les grains solides et la microporosité principalement présente dans la couche
microporeuse. L’étude de I’évolution de la microstructure sous l'effet de l'altération (cf. §3.2)
a suggéré que 'altération chimique n’a pas induit un effet significatif sur I’espace mésoporeux
intergranulaire dont la paroi est principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles
agit I'altération. C’est-a-dire que f et p sont inchangés par rapport au matériau intact apres
'altération chimique et la porosité dans la couche apres 'altération ¢, est égale a ¢ + Ad/ f..
L’augmentation de la porosité de la couche d’interphase conduit a une diminution des propriétés
mécaniques de cette région.

Supposant connus les modules élastiques de la phase solide (ks et ), les propriétés ho-
mogénéisées de la couche microporeuse apres 'altération chimique (k2 et p?) sont déterminées
en résolvant deux équations (5.34) et (5.35) avec la prise en compte de 'augmentation de sa
porosité :

ks
1+ ag(ks — kg)/ke

ke = (1= ¢a) (5.34)
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(kg + 4pe) 5(3ke +4pg)
et AG
Go =+ 7 (5.36)

Les propriétés homogénéisées du milieu apres l'altération sont ainsi obtenues en remplacant les

deux modules k2 et ¢ a la place de k. et p. dans I'équation (5.29). On obtient donc :

kgc = km(knoya Hnoy, kfa Nga Ps f)a Ngc = ,uaC(knoya Moy, k(cl7 lu(cl7 P f) (5'37)

ou k% et p? dépendent des propriétés élastiques de la phase solide et de la porosité apres

I’altération de la couche microporeuse :

ke = k2 (ks, fis, @a)s 1l = pl (s, fis, Ga)

Le tableau 5.1 rappelle les notations de géométrie utilisées dans le modele.

Echelle mésoscopique
Notation | Définition
froy fraction volumique du noyau de calcite
fe fraction volumique de la couche microporeuse
f fraction volumique de I'espace mésoporeux
fnoy + fc + f =1
fep fraction volumique de I’espace microporeux
P porosité par pesée, ® = f., + f
Ne fep/® : pourcentage de I'espace microporeux
Ul f/® : pourcentage de I’espace mésoporeux
14 (Tc_rnoy)/rnow (1+p)3_1:f0/(1_f_fc)
Echelle microscopique
1) ‘ porosité de la couche microporeuse, ¢ = fop/fe = (1 —1f)®/ f.

Tableau 5.1 — Définition des parametres géométriques

5.6 Parametres d’entrée du modele

Sur le plan quantitatif, le modele proposé fait appel a plusieurs parametres qui ont
généralement une double nature : géométrique et mécanique. Les grandeurs géométriques sont
principalement les fractions volumiques des différentes phases présentes dans le milieu. Le ta-
bleau 5.1 résume les parametres utilisés dans le modele.

La section 3.4 présente la méthode d’estimation par analyse d’image permettant de fournir
un intervalle des valeurs des parametres géométriques recherchés. Dans la descrition du modele,

la fraction volumique de la couche microporeuse (f.) est la somme de la fraction volumique du



ciment syntaxial et des lithoclastes. Elle est estimée comprise entre 26% et 32% (f. = 0,26
-0,32). L’espace mésoporeux intergranulaire est approximativement compris entre 45% et 55%
du volume poreux du milieu (7y=0,45-0,55). On considere par la suite que les deux parametres
Ny et f. sont les propriétés géométriques intrinseques du matériau.

Dans la description du modele, les grandeurs mécaniques sont les modules élastiques du
noyau de calcite (Ko, €t finoy) et de la phase solide de la couche microporeuse (ks et pi).
Le noyau est principalement constitué des cristaux de calcite dont les propriétés élastiques se
trouvent dans la littérature : autour de 72 GPa et 31 GPa pour le module de compressibilité
et de cisaillement (Bass, 1995). Ceci correspond a un module de Young F = 81 GPa et a un
coefficient de Poisson v =0,31.

Les résultats d’essai de nano-indentation (cf. §3.3) ont montré une variation du module de
Young F comprise entre 50 GPa et 80 GPa dans la zone intérieure de la phase solide . Cette
zone pourrait représenter le noyau de calcite dans notre modele. La dispersion pourrait venir
d’une part de la présence des impuretés et d’autre part de la microporosité occluse dans le
noyau. Les valeurs moyennes de F,,,=63 GPa et 1,,,=0,32 ont été retenues pour les calculs
par la suite. Pour les grandeurs mécaniques, il nous reste k; et ps a définir.

Dans I'estimation du module de Young par nano-indentation, le choix d’un coefficient de Pois-
SON Ve entre 0,15 et 0,35 n'induit pas une variation significative de F, pourtant il entraine une
modification importante sur les valeurs des modules de compressibilité et de cisaillement. Le
choix de v,,,=0,32 sera discuté par la suite. Les modules de compressibilité et de cisaillement
correspondant sont respectivement de 58,3 et 23,9 GPa (k,0,=58,3 GPa et f1,,,,=23,9 GPa).
La phase solide de la couche microporeuse représente celle du ciment syntaxial et des litho-
clastes. Dans notre approche, ses propriétés élastiques sont déterminées par analyse inverse. Le
calcul est réalisé en deux étapes. La premiere consiste a déterminer les propriétés élastiques de

la couche a ’échelle mésoscopique (k. et p.) par 'équation (5.29) :

k:c - kc(k:noya Nnoya kaca Hacs P, f)a He = Mc(k:noya Nnoya kaca Hacy P, f) (538)

Dans (5.38), kg €t piqe sont les données macroscopiques issues des résultats des essais triaxiaux.
Enoy €t finoy Viennent étre déterminés ci-dessus. La fraction volumique de I'espace mésoporeux
[ est calculée par (5.6) en fonction de @ et ny. Le parametre p qui apparait dans I’équation
(5.15), dépend de la fraction volumique de la phase mésoporeuse f et de celle de la couche

microporeuse (f.). On rappelle ici que :

f=Cnet (1+p)°—1=f/(1—f~f) (5.39)
La deuxieme étape est de déterminer les propriétés élastiques de la phase solide de la couche
microporeuse. A I’échelle microscopique, elles sont obtenues en résolvant deux équations (5.30)

et (5.31). Elles sont en fonction des propriétés homogénéisées (k. et p.) et de la porosité (¢) de

ce milieu :

ks = ks(ke, pie, 0); s = pis(ke, e, @) (5.40)



Le point sensible de ’analyse inverse vient du fait que les parametres géométriques intrinseques
(ns et f.) contiennent elles-mémes des incertitudes. Ils sont estimés compris dans un intervalle
(cf. §3.4). Les propriétés élastiques de la phase solide de la couche microporeuse (ks et )
varient donc en fonction des parametres géométriques choisis (9 et f.). Pour un choix de
parametre géométrique, on obtient les valeurs de kg et us. Par construction, le calcul direct
des modules macroscopiques (kq. et pqe) & partir des ces deux derniers (ks et p,) permet de
capter les données expérimentales des échantillons a 1’état intact. L’objectif est de déterminer
les parametres géométriques qui conduisent, par analyse inverse, a obtenir les modules k; et s

permettant de modéliser les modules élastiques macroscopiques des échantillons a 1’état altéré
(Ko €t fige)-

5.7 Application

Le modele a pour but de modéliser 1’évolution des propriétés mécaniques du calcaire d'Eu-
ville sous l'effet de I'altération chimique. Il met particulierement ’accent sur le comportement
de la couche microporeuse qui représente une zone d’interphase entre les grains. La présence de
la microporosité dans ce milieu rend cette région plus souple en terme de propriétés mécaniques.
L’altération chimique essentiellement localisée dans ce milieu (cf. §5.5) induit une diminution
significative de ses propriétés mécaniques, conduisant a une chute importante des propriétés
macroscopiques du matériau.

La difficulté dans notre approche est de déterminer les propriétés élastiques de la phase solide
de la couche microporeuse (k; et ji5) considérées comme les propriétés intrinseques du matériau.
L’analyse inverse permet d’obtenir ces propriétés mais elle dépend explicitement du choix des
parametres d’entrée 1y, fe, knoy €t finoy. Dans lesquelles kyoy €t fin0, sont respectivement de
58,3 GPa et 23,9 GPa et 7y et f. sont généralement compris dans un intervalle de confiance (cf.
§3.4). Dans cette partie, nous allons étudier I'impact des choix des parametres d’entrée (ny et
fe) sur les résultats de la modélisation.

La figure 5.5 présente le schéma de calcul inverse pour la détermination des propriétés
élastiques de la couche microporeuse. Les parametres 7y et f. sont les propriétés géométriques
intrinseques du matériau, respectivement compris entre 0,45 et 0,55 pour 7y et entre 0,26 et
0,32 pour f.. ko™, pum® et ¢ sont les valeurs moyennes des modules de compressibilité et
de cisaillement macroscopiques obtenues par les essais triaxiaux ainsi que la porosité moyenne
de I'ensemble des échantillons étudiés a 1’état intact. Les données expérimentales donnent les
valeurs moyennes de 20,2 GPa et 10,8 GPa pour respectivement les modules de compressibilité
et de cisaillement macroscopiques (ki¥=20,2 GPa et p5¥=10,8 GPa). La valeur moyenne de
la porosité par pesée de 17,6% est également retenue (P2Y=17,6%).

Le tableau 5.2 présente les résultats de calcul inverse pour déduire les propriétés élastiques
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Figure 5.5 — Schéma de calcul inverse

de la phase solide de la couche microporeuse a partir des différents parametres 7y et f.. On
note que les calculs ont été faits sur les valeurs de f. et 1y comprises respectivement entre 0,26
et 0,32 et entre 0,45 et 0,55. On ne présente que, dans le tableau 5.2, les cas de f. et 7y donnant
les valeurs de kg et pus permettant de mieux capter les données expérimentales des échantillons

a l'état altéré.

Données Données Données Données
géométriques géométriques mécaniques sorties mécaniques sorties
entrées calculées ler calcul inverse 2eme calcul inverse
Cas fe ng / P ¢ ke | pe E. Ve ks Hs Es Vs

0,26 | 0,45 | 0,079 | 0,116 | 0,373 | 7.6 | 4,1 | 10,3 | 0,27 | 76,1 | 14,5 | 40,9 | 0,41
0,26 | 05 | 0,088 0,118 | 0,339 | 8,0 | 4,3 | 10,9 | 0,27 | 43,7 | 12,4 | 34,0 | 0,37
0,27 | 045 | 0,079 | 0,122 [ 0,351 | 7.9 | 4,2 | 10,7 | 0,27 | 58,5 | 13,8 | 38,4 | 0,39
027 | 05 | 0,088 0,124 | 0,326 | 8,3 | 4,5 | 11,4 | 0,27 | 38,5 | 12,1 | 32,9 | 0,36

=W N| =

Tableau 5.2 — Résultats obtenus par analyse inverse pour ®=0,176, k;,0,,=58,3 GPa, [i50,=23,9
GPa

Les modules élastiques sont reportés en GPa. Pour différents choix des parametres
géométriques (n)y et f.), on obtient les valeurs différentes des modules élastiques homogénéisés
(ke, pe) et des modules élastiques de la phase solide (ks, ps) de la couche microporeuse. On
remarque que les modules de la phase solide se révelent beaucoup plus sensibles que les modules
homogénéisés dans la couche. L’enjeu est d’assurer un bon choix des parametres géométriques
intrinseques donnant les modules (k;, ps) par 'analyse inverse permettant d’obtenir les résultats
modélisés adaptés aux données expérimentales des échantillons a I’état altéré.

En supposant un comportement relativement homogene du calcaire d’Euville, nous
considérons que kg, 1 sont des propriétés mécaniques intrinseques de I’ensemble des échantillons
étudiés.

Une fois les propriétés géométriques (f. et ny) et géomécaniques (Knoy, fnoy, ks €t ps) du

matériau bien définies, la porosité par pesée (P) reste la seule inconnue du modele. On applique



le schéma de calcul direct pour estimer les propriétés macroscopiques (cf. Figure 5.6). Dans ce
schéma, on détermine tout d’abord la porosité de la couche microporeuse (¢), la fraction volu-
mique de I'espace mésoporeux (f) et le parametre p. Les propriétés élastiques homogénéisées
de la couche (k. et p.) sont ensuite obtenues en fonction de kg, ps et ¢ (cf. 5.33). En intro-
duisant Koy, fnoys ke, e, [ et p dans expression (5.29), on obtient les propriétés élastiques

macroscopiques modélisées des échantillons a 'état intact (kq. et piac).

—_—
o) fop
Ui f cs d
— ¢
(5.7)
4 ks
kc knoy kac
s ler calcul direct + + f, p 2¢éme calcul direct
(5.33) (5.29)
He Hnoy Hac
(¢

Figure 5.6 — Schéma de calcul direct pour obtenir les modules élastiques macroscopiques a 1’état
intact

La figure 5.7 présente les résultats de la modélisation correspondant a chaque choix des
parametres géométriques intrinseques du modele en fonction de la porosité par pesée ®. Par
construction, les modules macroscopiques modélisés restent dans le méme ordre de grandeur

pour un niveau de porosité donné.
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Figure 5.7 — Evolutions des propriétés élastiques macroscopiques prédits par le modele pour

différents choix des parametres d’entrée en fonction de la porosité par pesée ¢

Dans le cas d’altération chimique, on a vu une augmentation d’environ 0,9% et 1,8% de
la porosité par pesée a l'issue respectivement de trois et six cycles de traitement. Les modules
¢élastiques macroscopiques mesurés a ’état altéré présentent une chute importante par rapport

a ceux a l'état intact. Cette these vise a démontrer que la diminution des propriétés macro-



scopiques provient de la chute des propriétés mécaniques de la couche d’interphase induite par
I’augmentation de la microporosité dans ce milieu.

L’étude de I’évolution de la microstructure sous l'effet de 'altération (cf. §3.2) a suggéré
que l'altération chimique n’a pas induit un effet significatif sur I’espace mésoporeux intergra-
nulaire dont la paroi est principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles agit
I’altération. L’augmentation de la porosité totale se localise principalement dans I'espace mi-
croporeux de la couche d’interphase. C’est-a-dire que f et p sont inchangés par rapport au
matériau intact apres l'altération chimique et la porosité dans la couche apres 'altération ¢,
est égale a ¢ + Ad/f..

) (I) — )
I o) fip

c’q)’Aq) e a
s J. onaem ©

4 ks
RN A | R
s ler calcul direct + + f, 2eme calcul direct
(5.33) (5.29)
e Hnoy Hae
\ (ba

Figure 5.8 — Schéma de calcul direct pour obtenir les modules élastiques macroscopiques a I’état

altéré

La figure 5.8 présente le schéma de calcul direct pour obtenir les propriétés élastiques ma-
croscopiques des échantillons a 1’état altéré. Les propriétés élastiques homogénéisées altérées
de la couche (K%, 1) sont tout d’abord déduites a partir des propriétés élastiques du solide (ks
et ps) et de la porosité de la couche apres l'altération (¢,) avec ¢, = ¢ + AP/ f.. Les modules
élastiques macroscopiques a I’état altéré sont obtenus en introduisant ke, finoy, k2, pe, f et p
dans (5.29).

Notre étude consiste, pour chaque choix des parametres (1; et f.), a modéliser le compor-
tement des échantillons a différents niveaux d’altération (intact, 3 cycles, 6 cycles) et a les
comparer aux résultats expérimentaux.

Les figures 5.9, 5.10, 5.11 et 5.12 comparent les résultats de la modélisation a ceux de
I'expérience pour différents choix des parametres d’entrée en fonction de la porosité par pesée
(®) avant I'altération. On constate que I’analyse proposée conduit a une diminution importante
des propriétés élastiques macroscopiques apres altération. Les résultats de la modélisation issus
du troisieme cas semblent les plus pertinents pour capter les tendances expérimentales. Nous
avons désormais a notre disposition un modele morphologique avec les parametres géométriques
et mécaniques (f.=0,27, n;=0,45, k;=58,5 GPa et ;;=13,8 GPa) donnant des prédictions sa-

tisfaisantes de l’élasticité.
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Figure 5.10 — Evolutions des propriétés élastiques macroscopiques pour le cas 2
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Figure 5.11 — Evolutions des propriétés élastiques macroscopiques pour le cas 3
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Figure 5.12 — Evolutions des propriétés élastiques macroscopiques pour le cas 4
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5.8 Conclusion

On a développé un modele micromécanique permettant d’estimer les propriétés élastiques
macroscopiques ainsi que ses évolutions sous 'effet de I'altération chimique du calcaire d’Euville.
Ce modele, qui recourt a 'homogénéisation des milieux aléatoires, est basé sur un schéma
d’homogénéisation intégrant des informations sur la morphologie de la roche. Ces informations
sont essentiellement issues d’observations de la microstructure a plusieurs échelles et par divers
moyens technologiques. Les données nécessaires pour alimenter ce type de modele ont une
double nature : géométrique et mécanique. Les grandeurs géométriques sont principalement
les fractions volumiques des différentes phases. Elles sont effectivement difficiles & déterminer
par notre moyen technique. La méthode d’analyse d’image proposée est simple mais permet de
donner un ordre de grandeur des parametres géométriques recherchés. Les grandeurs mécaniques
sont obtenus d’une part par les techniques de nano-indentation en prenant en compte quelques
hypotheses provenant de la technique et d’autre part par analyse inverse.

L’analyse inverse joue un role important dans le déroulement de calcul de notre modele.
Elle permet d’obtenir, en premiere étape, les propriétés élastiques homogénéisées de la couche
et, en deuxieme étape, les propriétés élastiques de la phase solide de cette région. Le point
sensible dans notre approche est de fournir des bons parametres d’entrée : géométrique (7
et f.) et mécanique (Kyoy €t flnoy) pour alimenter le calcul inverse afin d’obtenir des modules
élastiques (ks et p1s) qui servent a bien modéliser I’évolution des propriétés élastiques sous leffet
de I'altération chimique. Le choix d'un coefficient de Poisson du noyau de calcite v,,,=0,32 n’est
pas par hasard. On a testé plusieurs valeurs de v, situées entre 0,2 a 0,35 pour calculer £, et
[noy conduisant & obtenir (k; et 115) permettant de modéliser I’évolution des propriétés élastiques
macroscopiques sous 'effet de I'altération chimique.

Le schéma auto-cohérent avec les grains composites comportant un noyau entouré par une
couche d’interphase microporeuse semble fournir une représentation morphologique adaptée a
la microstructure du calcaire d’Euville étudié. On obtient un bon accord satisfaisant entre les

résultats de la modélisation et les données expérimentales.
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Cette partie est consacrée a I’étude de la résistance a la rupture du calcaire d’Euville. Le
modele morphologique reste celui qui a été validé en élasticité au chapitre 6 : un schéma auto-
cohérent dont les particules solides sont les grains composites constitués d’un noyau entouré
par une couche d’interphase microporeuse. Le critéere de rupture d’un milieu est déterminé en
connaissant le critere de rupture de chaque composant. Dans la description de notre morpho-
logie, la couche microporeuse possede une résistance moindre que celle du noyau de calcite. Il
est ainsi attendu qu’elle atteigne 1’état critique de contrainte tandis que le noyau de calcite
reste dans le domaine élastique. Pour simplifier, nous poursuivons par la suite dans 'hypothese
que le noyau de calcite est infiniment résistant. Avec cette description, ’homogénéisation est
menée en deux étapes : la premiere est 'homogénéisation a 1’échelle de la couche micropo-
reuse (échelle microscopique) constituée par une phase solide et une phase poreuse, la seconde
est ’homogénéisation a 1’échelle de 1'échantillon (échelle mésoscopique) en considérant que le
matériau est un milieu poreux comportant les grains composites et les mésopores. On envisage
deux criteres de rupture pour la phase solide de la couche microporeuse.

e le critére de von Mises f(&) = J, — C?;

e le critere de Drucker Prager f(6) = a(3tr(e) — h) + Jy;

La description de deux échelles d’homogénéisation est présentée dans la figure 6.1.

Mésopore (f) Grain composite

N 4

z=0 . @ Q Q
O@@@<§) - |@® @

S

/ VER ) VER Q.
f Echelle mésoscopique Echelle microscopique
¢

Figure 6.1 — Description multiéchelle d’homogénéisation

La solution de ce probléme est inspirée par le travail (Dormieux et al., 2007). Elle met en
ceuvre une technique d’homogénéisation non linéaire de type sécante modifiée (Suquet, 1997).

Le tableau 7.1 rappelle les définitions des parametres géométriques utilisés dans le modele.



Echelle mésoscopique

Notation | Définition

froy fraction volumique du noyau
fe fraction volumique de la couche microporeuse
f fraction volumique de I’espace mésoporeux intergranulaire
fnoy + fc + f =1
Jep fraction volumique de I’espace microporeux
0 porosité par pesée, ® = fo, + f
e fep/®
ng f/®
P (Tc_""noy)/""noya (1+p)3_1:fc/(1_f_fc)
Echelle microscopique
) | porosité de la couche microporeuse, ¢ = fop/fe = (1 —ny)/[e

Tableau 6.1 — Définitions des parametres géométriques

6.1 Probleme élastique linéaire

La technique nécessite au préalable de résoudre un probleme d’homogénéisation linéaire
et en particulier, de produire des estimations des moyennes quadratiques des déformations
dans la couche microporeuse. Il est utile, maintenant, de déterminer les modules élastiques
homogénéisés dans 'hypotheése que le noyau est infiniment résistant. Les équations (5.25) et
(5.28) deviennent :

k :%(l_f)‘/—_ﬂac
3 4kpg. + fF

1/'l(ﬂatc)3 + }é(ﬂac)2 + Y:”;Mac + Yzl =0 (62)

avec F = 3k.(1+ p)® + 4pe, k= p(3+3p+ p?) (6.1)

ou Yy, Ys, Y3 et Yy sont des fonctions polynomiales de k., ., p et f. k. et u. sont les pro-
priétés élastiques de la couche a 1’échelle mésoscopique. Dans 'approche d’homogénéisation
non-linéaire, les solutions analytiques k.. et .. ainsi que leurs dérivées par rapport a k. et
e sont nécessaires. C’est la raison pour laquelle, on utilise le développement limité de (6.2)
du voisinage de p = 0 pour une simplification de 1’équation (6.2). La résolution numérique
de T’équation (6.2) montre que la solution .. est proportionnelle a 1/p. Introduisant donc
fae = po./p + O(p°) dans (6.2) puis faisant un développement limité au voisinage de zéro a

l'ordre 1 de p, I'équation (6.2) se simplifie :

384(tqe)” + B(ige)* + Chige + D =0 (6.3)
ou
B = 48(2+3f)k.+ 32(1 + 15f) e
C'= 2(3ke+4pe) (=14 3f)3ke + (=7 + 18f)2u) (6.4)
D= _(1 - 2f):uc(3k3c + 41“0)2

I est important de souligner le fait que p < 1 (couche mince) nous permet de réaliser ce
développement. La résolution de cette équation nous donne une solution positive de pl.. Le

module de cisaillement homogénéisé 11, est enfin égal & ul./p.



6.1.1 Moyenne quadratique des déformations

On introduit maintenant la moyenne quadratique des champs de déformation déviatorique
et sphérique dans la couche microporeuse (Dormieux et al., 2006) a I’échelle mésoscopique. On

introduit tout d’abord la notion de déformation déviatorique équivalente :

1
63 = §€d L €q (65)

ou €4 est la partie déviatorique du tenseur de déformation :

€1=€— %tr(e)l (6.6)

Les moyennes quadratiques des déformations déviatorique et sphérique de la couche micropo-

reuse s’écrivent :

—(c 1
62( - Q_/ & dv (6.7)

—{(c 1
e%( )= Q_/ e dV, avec ¢, = tr(e) (6.8)
c JQ.

La dépendance de ces quantités par rapport au chargement macroscopique a été identifiée par
Kreher (Kreher, 1990). On rappelle brievement le principe du raisonnement. Du point de vue

microscopique, 'énergie élastique normalisée ¢ du VER s’écrit sous la forme :

1
w:—</ ECnodev+/€Cc€dv> (69)
2Q Qnoy Qe

En dérivant cette énergie par rapport a ., on obtient :

oY 1 0 0
= — :Cooy 1 €) dV :C.:€)dV 6.10
aluc 20 ( oy aluc (5 Y 5) + o a[lc (6 6) ) ( )

soit ” 5 5
€ 1

Q = [ o: dV+—/e: C.):edV 6.11
auc Q aluc 2 Qe aluc( ) ( )
ou l'on a utilisé que o = 0 dans les mésopores. Le champ de déformation de(z)/0pu. est

cinématiquement admissible avec une déformation macroscopique nulle et o (2) est statiquement

admissible avec 3. En appliquant le lemme de Hill, on obtient :

Oe
o dV =0 6.12
/Q Ote (6.12)

L’équation (6.10) devient donc :

oY 1 0 1 ————(c) .
= — : redV == K:edV = K = €9 1
op. 20 /QC € a,uc(CC) edV O /Qc € edV = f.e € fe€a €4 (6.13)



Avece;=€: K
Du point de vue macroscopique 1 est écrit sous la forme :

= %E :Chom . B = %2 : (Chom)fl D (6.14)

La dérivation de v par rapport a p. a E fixé donne :

o 1 o .. N ~
= =% —(3kMomy + 24 KR)ED L
Opte 2 8uc( I+ 2 )

soit :

oY 1 0 omiciwa o L O poms 1w
_ (29 (phomy-1y2 2 9 homy—1y 6.15
Ote <2 Otte () % 2 O, () % (6.15)

avec Y, = %tr(E) et Yy = ,/%Ed D)

En combinant (6.13) et (6.15), on obtient :

4fce_?l(c) _ <i(khom)lzi +

8 om\ —
- o1z ) (6.16)

Ot
En procédant de la méme maniere, la relation entre la moyenne quadratique de la déformation

sphérique et le chargement macroscopique possede la forme :
0

— () 0 om\ — om\ —
e GG R O (6.17)

6.1.2 Dérivation des modules homogénéisés par rapport a u. et k.

On cherche dans cette partie a déterminer les dérivées de .. et kq. par rapport a u. et k..
Pour simplifier, on note 9,A = 0A/0u. et O,A = OA/0k.. La dérivation de I’équation (6.3)

par rapport a p,. s’écrit :

alhugc <1152(1u20)2 + 2Blugc + C) + <8MB(M20)2 + 8MCM?LC + 8MD) = O (618)

Alors :
a 0 __ _aMB(lugc)Q + 8MCM20 + aﬂD (6 19)
whae = T TI152(0,)2 1 2Bul, + C '
ou
0,B = 480f + 32
0,C = 36k (=3 + 8f) + 32uc(—T7 + 18f) (6.20)
0,D = —(1—2f)3(ke + 4pc) (3ke + A1)
On obtient donc :
0 1 B 0 )2 0 D
a,u,uac = % - __ <8M (Mac)o taucuag + 8M ) (621)
p p\ 1152(pg,)* + 2Bpg. + C
En dérivant '’équation (6.1) par rapport a fi., on obtient 0,k :
4 FF20, ptge + 165 (thae)?
e = (1 — )3 17 Duttac 108t (6.22)

3 (4'“9#% + ff>2



ot F = 3ke(p+ 1)+ 4p. et k= p(3+ 3p + p?).
Pour déterminer 0, ftqc €t 0,kqc, il convient maintenant de chercher la solution pl, du probleme
(6.3). Introduisant k. = yp. dans (6.3) on obtient :

AW 10\ i
384(ﬂ) + B (ﬂ) + Cl( “C) +D;=0 (6.23)
fhe fhe e

ol
By = 32(15f 4+ 1) +48x(2 + 3f)
Cr= 2(3x+4)(Bx(—=1+3f) +2(-7+ 18f)) (6.24)
Dy = (2f —1)(3x +4)?
Quelque soit la valeur de y, I"équation (6.23) n’a qu’une solution positive lorsque f < 1/2. La
solution positive A(x, f) de (6.23) dépend de deux parametres f et x. Dans lesquels f est la

propriété géométrique du matériau. Le module 10, est donc égal & A(x, f)pe. Alors :

Hac = M (625)

p

Dans (6.25), une expression analytique de A(y, f) est théoriquement envisageable mais dans la
pratique son expression est extrémement lourde.

Lorsque X est connu, on peut déterminer la solution A(, f) donnant ul, = A(x, f)pe, ainsi
que les dérivées de pia. et kqe par rapport a p.. Introduisant pul, = A(x, f)tte, pae = 12./p et
k. = xtt. dans (6.1), (6.21) et (6.22), on obtient ko, Opuftac, Opkac :

b = §(1 —f) (3x(L+p)* +4) A, flue/p
h 4RA(X, )/ p+ FBX(1 4 p)? +4)

3
Outtac, Oukqe sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement de x, f et p. Elles

(6.26)

sont données dans I'annexe B, (B.4, B.7).
Lorsque Opftac, Opkac, Kac €t floc sont définis, on peut calculer 0,(1/pq) et 0,(1/kqe) sous la

forme :

D1 ptae) = — f;i;; - (Z;Q (6.27)
Oy (1 kae) = — Dukae ___As (6.28)

(Fae)?  (he)?
Dans lesquelles B, et A, sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement de x, f
et p. Ses expressions sont également données dans 'annexe B, (B.6, B.9).

En procédant de la méme maniere, on peut déterminer les dérivées de . et k4. par rapport a

ke (Okptac €t Oxkqe) sous la forme :

O 10 10:B(1° )% + 0,Cul . + 0D
8k,uac _ klac __Z k (Mac) + Ok Hac + O (629)
p p 1152(pg.)?* + 2Bug, + C

4 FF2ufta0 + 1251+ p)*(100)’

akkac:<1_f)3 (4/§,uac+ff>2

(6.30)



Ok Jhae €t Orkqe sont également des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement de y, f
et p (cf. B.10, B.13). De maniere similaire, on détermine O (1/tqc) €t Ox(1/kac) :

O (1/j1oe) — —% (6.31)
O(1/hue) = — é’;z (6.32)

Dans lesquelles By, et Ay sont des fonctions sans dimension de y, f et p. On peut retrouver ses

expressions dans I'annexe B, (B.12, B.14).

6.2 Critere de von Mises

Dans cette partie, on cherche a modéliser la résistance macroscopique du calcaire d’Eu-
ville dans le cas ou le solide de la couche microporeuse est de type von Mises. On commence
par déterminer le critere de résistance de la couche microporeuse. Son critere de rupture "ho-
mogénéisé’ dépend de sa porosité ¢. On donne ensuite une expression approchée du critere de
rupture macroscopique. On compare enfin les résultats du modele aux données expérimentales
obtenues. On utilise les notations g, o et X pour les contraintes aux échelles microscopique,

mésoscopique et macroscopique.

6.2.1 Homogénéisation a 1’échelle microscopique

Il s’agit de résoudre un probleme d’homogénéisation non linéaire relatif a un milieu poreux

dont le critere de la phase solide est celui de von Mises :
f(g) =J, —C* <0 (6.33)

ou (' est la constante caractéristique de la résistance de la phase solide.

La résolution du probleme met en place la technique d’homogénéisation non linéaire faisant
appel a 'utilisation de la fonction d’appui 7%(d) (Leblond et al., 1994). La phase solide possede
un comportement fictif visqueux et le schéma auto-cohérent a été utilisé. Le détail de cette tech-
nique a été présenté dans la section 4.4.6. Ce matériau fictif visqueux se comporte de maniere
incompressible. On rappelle ici le critere de résistance obtenu pour la couche microporeuse :

9(3 - ¢)

m(“m)Q +{- %ﬁb)(“d)Q = C*(1—¢)(1 —29) (6.34)

ou ¢ est la porosité de la couche microporeuse,

1 1 1 1
Om = o /QC gtr(&)d\/, 04 = m, avec o4 = . 0. gqadV (6.35)

Q. représente le VER de la couche microporeuse a 1’échelle microscopique.



A Téchelle de la couche microporeuse, ce critere est une ellipse dans le plan (o,,,04) dont
le rapport d’aspect et la taille dépendent de la porosité de la couche (¢) et de la constante
caractéristique C. La figure 6.2 présente I’évolution du domaine des contraintes admissibles de
la couche microporeuse en fonction de la porosité de la couche. On observe que le domaine de
résistance diminue avec ’augmentation de la porosité (¢). La résistance de la couche est réduite

a zéro lorsque ¢ =0,5.

0.8

O .
B‘c 0.4 Rd

02+

Figure 6.2 — Domaines de résistance de la couche microporeuse pour ¢=0,2, 0,25 et 0,3

6.2.2 Homogénéisation a I’échelle mésoscopique

A T’échelle mésoscopique, la couche microporeuse est regardée de facon homogénéisée. Son

critere de résistance est donné par (6.34). L’expression (6.34) peut s’écrire sous la forme sui-

vante :
(%) +J—T*<0 (6.36)
A [A=9)(1-2¢) [12(1—¢)
T—C’\/ EEIE , L= 5 (6.37)

La fonction d’appui de ce critere possede donc la forme suivante (Dormieux et al., 2006) :

L2 ! !
me(d) = 274/ sl (6.38)

On rappelle que I'indice ¢ se rapporte a la couche microporeuse décrite a 1’échelle mésoscopique.
Le comportement visqueux fictif homogénéisé de la couche microporeuse est caractérisé par un
tenseur sécant C.(I;, Jy) = 3ke(I}, J5)J + 2uc(I, J5)K, ot :

’ ’ 1 877' ’ ’
k(1 = —— (I .
C( 1> JQ) [i 8[1 ( 1» JQ) (6 39)
’ ’ aﬂ'c ’ ’
2uc(ly, Joy) = (14, J5) (6.40)

-~ 0J,



Soit
12/18 1

/o 4+ L21%/36 /o 4 L21}%/36

Dans lesquels I, = tr(d) et J, = %dd : dg sont des premiere et deuxieme invariants du tenseur

ke(I, Jy) =T

C2pe(ly ) =T

(6.41)

taux de déformation d.

Le rapport x est égal a :
ke L* 4(1—9)

X=— Py
e 9 3 0
Le probleme a résoudre a 1’échelle mésoscopique est formé par le systeme d’équations suivant :

(6.42)

divie) = 0 Q) (a)
Clz) =0 Q

o(z) = C(z):d(z){ Clz) = Doy @) () (6.43)
C(z) =C.(d(2)) Q.

v = D (09) (o)

Ce probleme est formellement similaire a celui d’homogénéisation linéaire sauf que le tenseur
de raideur C.(d) n’est pas uniforme. Il est une fonction explicite de taux de déformation d(z)
qui est hétérogene et dépend de taux de déformation macroscopique D.

Pour résoudre ce probleme, 1'idée est de se ramener a un probleme linéaire en remplagant les
champs hétérogenes C.(d(z)) a U'intérieur de la couche microporeuse par des champs uniformes.
On applique la méthode sécante modifiée (Suquet, 1997) qui consiste a introduire un taux
de déformation effectif ou de référence défini comme une moyenne quadratique de d(z) dans
la couche microporeuse. Les déformations volumique et déviatorique de référence sont donc

données par :
(o)

A
D et — Sdatdy (6.44)

=@

Le tenseur C,(d) dépend de nouveau de cet état de référence : Vz € Q., C.(d(2)) = C(I1', J3).

Le probleme a résoudre devient donc :

div(e) = 0 (©) (o)
c) =0 o

o(z) = C(z):dz)§ Cz) = Qoy () () (645)
C(z) =C.(I7,J3) uniforme €,

v = Dz (092)  (c)

La contrainte macroscopique X = & est déterminée sous la forme :
3 = Cu(D) : D avec Cye = 3kged + 240K (6.46)

Cqe dépend directement des propriétés effectives de la couche microporeuse (k. et p.). Il s’agit

d’une premiere étape de résolution d’un probleme d’homogénéisation non linéaire.



La deuxieme étape consiste a déterminer la relation entre les déformations de référence et le

chargement macroscopique en utilisant les expressions (6.16) et (6.17) :

0
—— (ko) 122
auc( (IC) m+

, 0 _
4fc<]2r = _< aﬂ (Mac) 123)

; o o
fc[1 2= (8—]{;00{;&0) 12371 + 8/{70 (;uac) 123)

(6.47)

(6.48)

La derniere étape consiste a résoudre la non-linéarité du probleme posé par (6.46), (6.47)

et (6.48). La non-linéarité provient du fait que C,. dépend de I7" et J5 qui sont des fonctions

du chargement macroscopique D. La résolution de (6.46), (6.47) et (6.48) permet d’obtenir

I'équation donnant I'estimation de la frontiere de Gho™.
En remplacant (6.27), (6.28), (6.31) et (6.32) dans (6.47) et (6.48) on aboutit a :

4ch2r, (/~Lc)2 = -AuE?n + BHE?Z

[T (k)% = AX2 + By X2

Alors :

%1 (kN A2 + B3R
Iy A\pe) A2+ B2

Utilisant (6.41) conduit a :

r <L2)2 A2+ B
Jy\18) A2 + B,%?

En remplacant 'expression de p. (6.41) dans 'expression (6.49), obtient :

1
1+ L2/36(17%/)J5)

1.1 = A2 + B,Y3

En remplacant (6.52) dans (6.53), on aboutit au critere macroscopique sous la forme
(Em)? | (Za)®

M TN

1 94 1 9B
= () e = (84 )

T:C¢a—wu—wa: 12(1 - 9)

— ch2

ou

(1-9)/3 ¢
Et M et N sont des fonctions de ¢, f et p.

(6.49)

(6.50)

(6.51)

(6.52)

(6.53)

(6.54)

(6.55)

(6.56)

Ce critere est une ellipse dans le plan (%,,, ¥;), dont la taille dépend de la fraction volumique

de chacune des phases dans le milieu et est proportionnelle a la résistance de la couche micro-

poreuse. La figure 6.3 donne un exemple du domaine de résistance macroscopique en fonction



de la porosité par pesée ®. Cette derniere intervient dans le modele via le parametre f et ¢ par

les expressions suivantes :

F= oo EEM0

ou f. et ny sont les parametres géométriques intrinseques du matériau qui sont déterminés dans

(6.57)

la section 5.6. On rappelle également que :

<1+p>3_1:fc/<1_f_fc) (658>

,08-
[—a@=165——@=175"""" =185

Figure 6.3 — Domaine de résistance macroscopique en fonction de la porosité par pesée (D)

6.2.3 Application

L’approche a pour objectif de définir le domaine de résistance du calcaire d’Euville. L’ana-
lyse proposée est en théorie mieux adaptée a la description d'une rupture de type ductile.
Cependant, les résultats expérimentaux montrent une évolution du comportement a la rupture
des échantillons : d'une rupture fragile pour les faibles confinements a une rupture ductile pour
les niveaux de confinement plus élevés. Dans cette partie, on présente tout d’abord en détail les
résultats de la modélisation pour les échantillons testés a la pression de confinement effective la
plus élevée (20 MPa). L’application du modele dans le cas d’une pression de confinement plus
faible sera ensuite étudiée.

Les parametres géométriques intervenant explicitement dans (6.54) sont p, f et ¢. Ils
dépendent de la fraction volumique de chacune des phases dans le milieu. Ils sont calculés via les
trois parametres @, f. et ny (cf. 6.57). Dans lesquels f., ny (cf. Tableau 6.1) sont les propriétés
géométriques intrinseques du matériau et ® est la porosité par pesée de I'échantillon étudié.
On rappelle que 'expression (6.57) n’est valable que pour calculer les propriétés géométriques

des échantillons a 1’état initial.



La résistance des échantillons a I’état intact est obtenue en introduisant C, p, f et ¢ dans
I'expression (6.54). Dans lesquels C' est la propriété mécanique du matériau. On ne peut mal-
heureusement pas la déterminer par notre dispositif expérimental qui n’accede qu’a 1’échelle

macroscopique. Une analyse inverse a été utilisée pour déterminer ce parametre.

Echantillon | & | ¥,,(MPa) | ¥4(MPa) | p. (MPa) | C' (MPa)
Hi5 0181 | 362 482 20 99.5
H19 0,183 35,6 46,6 20 99

Tableau 6.2 — Données a la rupture des échantillons testés a 20 MPa de pression de confinement

effective avec les valeurs de C' obtenues par analyse inverse

Le tableau 6.2 synthétise les données a la rupture des échantillons testés a 20 MPa de
pression de confinement effective a ’état intact ainsi que les valeurs de la constante C' obte-
nues par analyse inverse. La rupture observée est typiquement de type ductile. Les parametres
géométriques intrinseques du modele sont ceux validés dans le chapitre précédent (f.=0,27 et
n;=0,45). On peut trouver un rappel de ses définitions dans le tableau 6.1. La constante C
de la phase solide de chaque échantillon a été déduite par I'expression (6.54). On souligne que
les valeurs de C' obtenues par analyse inverse sont tres proches (cf. Tableau 6.2). On considere
dans la suite la valeur 99 MPa comme la valeur de la constante C' de la phase solide de la
couche microporeuse pour I’ensemble des échantillons du calcaire d’Euville testés a ce niveau

de confinement.

Modéle ®=0,165
pc':20 MPa, C=99 MPa

sol Modéle ®=0,17
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, Modéle ®=0,175

50- Modéle ®=0,18
_ Modele ®=0,185

g 40t Modeéle ©=0,19
:}: ol Modéle ®=0,195

A H15 (®=0,181)

H19 (©=0,183)
o H17(3 cycles®=0,187)
A H5(6 cycles®=0,185)
O H10(6 cycles®=0,195)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
-3 (MPa)

Figure 6.4 — Evolution du domaine de résistance en fonction de la porosité finale

La figure 6.4 présente ’évolution du domaine de résistance en fonction de la porosité par
pesée (®) comprise entre 0,165 et 0,195. On applique l'expression (6.57) pour calculer la
répartition des espaces mésoporeux et microporeux dans le milieu. Le tableau 6.3 donne les
valeurs numériques de p, ¢ et f calculées pour ® variant entre 0,165 et 0,195. Les domaines

de résistance sont obtenus en introduisant f, p, ¢ et C' dans I'expression (6.54). On constate



comme prévue que le domaine de résistance diminue avec 'augmentation de la porosité par

pesée (D).

P Ul Je / o p
0,165 | 0,450 | 0,270 | 0,074 | 0,336 | 0,122

0,17 | 0,450 | 0,270 | 0,077 | 0,346 | 0,122
0,175 | 0,450 | 0,270 | 0,079 | 0,356 | 0,123
0,18 | 0,450 | 0,270 | 0,081 | 0,367 | 0,123
0,185 | 0,450 | 0,270 | 0,083 | 0,377 | 0,123
0,19 | 0,450 | 0,270 | 0,086 | 0,387 | 0,124
0,195 | 0,450 | 0,270 | 0,088 | 0,397 | 0,124

Tableau 6.3 — Valeurs de p, ¢ et f calculées pour ® comprise entre 0,165 et 0,195

On place également, dans la figure 6.4, les données a la rupture de I’ensemble des échantillons
intacts et altérés testés a 20 MPa de pression de confinement effective. On remarque que la
résistance expérimentale des échantillons altérés est nettement plus faible que la résistance
modélisée des échantillons de méme niveau de porosité finale lorsqu’on applique la regle (6.57).
Nous allons montrer a présent que les résultats expérimentaux peuvent étre interprétés si
I'intégration de la variation de ® est imputée a la couche microporeuse sans variation de f, p.

Dans notre approche, la diminution de la résistance a la rupture des échantillons altérés est
captée par la diminution de celle de la couche d’interphase microporeuse, qui est a l'origine
de l'augmentation de la microporosité due a la dissolution chimique. L’étude de 1'évolution
de la microstructure sous l'effet de l'altération (cf. §3.2) a suggéré que 'altération chimique
n’a pas induit un effet significatif sur I'espace mésoporeux intergranulaire dont la paroi est
principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles agit 'altération. C’est-a-dire
que f et p sont inchangés par rapport au matériau intact apres l'altération chimique et la
porosité dans la couche apres I'altération ¢, est égale a ¢ + AdD/f..

Pour modéliser le domaine de résistance des échantillons altérés, il suffit d’introduire les
valeurs de p, f, C, et de remplacer ¢ par ¢, dans I'expression (6.54).

Le tableau 6.4 synthétise les données a la rupture des échantillons altérés testés a 20 MPa de

pression de confinement effective avec leurs porosités avant et apres I’altération.

Echantillon D f 10) AD ba | Tm (MPa) | ¥4 (MPa)
H17 0,177 | 0,079 | 0,361 | 0,009 | 0,394 32,8 37,7
H5 0,166 | 0,075 | 0,338 | 0,019 | 0,409 30,9 32,5
H10 0,176 | 0,079 | 0,358 | 0,019 | 0,429 28,8 25,9

Tableau 6.4 — Données a la rupture des échantillons altérés testés a 20 MPa de pression de

confinement effective

On compare, dans la figure 6.5, les données a la rupture des échantillons altérés aux résultats
du modele. On constate un accord satisfaisant entre les données expérimentales et les résultats

de la modélisation.
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Figure 6.5 — Evolution du domaine de résistance macroscopique en fonction de la porosité &

On poursuit dans 'application du modele proposé a la modélisation du domaine de résistance
des échantillons testés aux niveaux de confinement effectifs plus faibles (16 MPa, 12,5 MPa et 5
MPa). Le tableau 6.5 synthétise les données a la rupture de l’ensemble des échantillons intacts
testés a 16 MPa, 12,5 MPa et 5 MPa de pression de confinement effective ainsi que les valeurs de
C obtenues par analyse inverse. On constate que C' évolue avec 'augmentation de confinement,
mais ses valeurs restent proches pour un niveau de confinement donné. Le fait que C' ne soit pas
une grandeur intrinseque, mais qu’elle varie en fonction du confinement sera une motivation
pour étudier I’hypothese que la phase solide de la couche microporeuse est un matériau de
type Drucker-Prager. On garde pour l'instant la valeur moyenne de C' comme le parametre

mécanique pour le modele pour chaque niveau de confinement étudié.

Echantillon | & | %,,(MPa) | Z4(MPa) | p, (MPa) | C' (MPa)
B35 0,169 33,8 53,1 16,0 93
B26 0.179 | 31,6 46,6 16,0 93
B6 0,172 28,3 47,4 12,5 86,5
B12 0,180 274 44,2 12,5 85,5
B18 0.172 | 187 40,9 5.0 70
H1 0.179 | 171 36,3 5.0 68

Tableau 6.5 — Données a la rupture des échantillons intacts testés a 16 MPa, 12,5 MPa et 5

MPa de pression de confinement effective

Le domaine de résistance des échantillons altérés est déduit en introduisant les valeurs
de p, f, C, et ¢, dans 'expression (6.54). Le tableau 6.6 donne les données a la rupture des
échantillons altérés avec leurs porosités intactes et altérées. La figure 6.6 présente les résistances
modélisées des échantillons intacts et altérés testés a trois niveaux de confinement effectifs
différents : 16 MPa, 12,5 MPa et 5 MPa. Par construction, les résultats de la modélisation a
I’état intact sont cohérents avec les données expérimentales. Pour les échantillons altérés, les

résistances modélisées a 16 MPa de pression de confinement effective restent en tres bon accord



avec les données obtenues. Cependant les résistances modélisées aux niveaux de confinement
effectifs plus faibles (12,5 et 5 MPa) sont un peu plus faibles que les résultats expérimentaux.
On remarque que plus la pression de confinement diminue, plus ’écart entre les résultats du
modele et les résultats expérimentaux augmente. L’analyse proposée semble moins pertinente

pour décrire le critere de rupture des échantillons altérés dans le cas de faibles pressions de

confinement.
Echantillon | & f ) AP | ds | S | Zu | Dl
B34 0,174 | 0,078 | 0,354 | 0,01 | 0,393 | 28,5 | 37,5 | 16
B32 0,173 | 0,078 | 0,351 | 0,019 | 0,422 | 26,5 | 31,1 | 16
B16 0,176 | 0,079 | 0,359 | 0,01 | 0,396 | 25,5 | 38,6 | 12,5
Bl 0,175 | 0,079 | 0,356 | 0,017 | 0,419 | 23,1 | 31,1 | 12,5
B13 0,178 | 0,080 | 0,363 | 0,009 | 0,396 | 16,0 | 32,5 | 5
H9 0,175 | 0,079 | 0,356 | 0,02 | 0,431 | 14,1 ] 26,7 | 5

Tableau 6.6 — Données a la rupture des échantillons altérés testés a 16 MPa, 12,5 MPa et 5

MPa de pression de confinement effective
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Figure 6.6 — Evolution du domaine de résistance des échantillons altérés testés a 16 MPa, 12,5

MPa et 5 MPa de pression de confinement effective

6.2.4 Conclusion

On dispose d’'un modele obtenu par homogénéisation non linéaire permettant d’estimer le

critere de résistance macroscopique des calcaires d’Euville. Le critere proposé est donc en théorie



adapté a la modélisation de la rupture de type ductile du géomatériau. La constante C' est le
seul parametre mécanique d’entrée du modele. Cela rend plus facile le déroulement de ’analyse
inverse.

L’accord entre les résultats du modele et les données expérimentales obtenues crédite 1’ap-
plication du modele a la modélisation de la résistance et de I'influence de I'altération chimique
sur la rupture macroscopique de type ductile du calcaire d’Euville.

Il est important de rappeler que le critere de rupture macroscopique obtenu comporte plu-
sieurs simplifications. A coté des approximations inhérentes a la méthode sécante modifiée, il
faut ajouter le fait qu’on a utilisé un développement limité par rapport a I’épaisseur de la couche
d’interphase et les incertitudes associées a I'estimation des propriétés géométriques intrinseques
du matériau (ny et f.).

Le fait que la constante C' dépend en fait du niveau de confinement (de fagon croissante) va

maintenant nous conduire a modifier le critere de la phase solide de la couche microporeuse.



6.3 Critere de Drucker Prager

Dans cette section, on cherche a modéliser la résistance macroscopique dans le cas ou le

solide de la couche microporeuse est de type Drucker-Prager.

6.3.1 Homogénéisation a 1’échelle microscopique

Le critere de résistance de la phase solide de la couche microporeuse est un critere frottant

Drucker-Prager. Contrairement & von Mises (6.33), f* dépend de la pression de confinement :

f(o) = a(%tr(&) = h) + \/JZ <0 (6.59)

ou « et h désignent respectivement le coefficient de frottement et la résistance en traction
isotrope. Le critére homogénéisé de la couche microporeuse possede la structure suivante (Dor-
mieux et al., 2006) :

o’h?*(1 —¢)* 1 a? 1
o ot = (om =) (? 1 ¢) +(0a)’ 47 (6.60)
ou
a’h
6:_1/K—a2(1—¢) (6.61)
(1—-29)(1 - ¢) (1-2¢)
K=1 M =3 =" '
B0 @0 (6.62)
La forme du critere dépend de la relation entre «, h et ¢, (6.60) est une ellipse lorsque
3 —
a < IT=a/K= /{50 (6.63)

L’expression (6.63) définit le coefficient de frottement critique a., de la phase solide de la couche
microporeuse (Dormieux et al., 2009).
¢~ 9)

Qeor = m (6.64)

6.3.2 Homogénéisation a I’échelle mésoscopique

A Téchelle mésoscopique, la couche microporeuse est regardée de facon homogénéisée. Son
critere de résistance est donné par (6.60). On s’intéresse a la détermination du critere de
résistance macroscopique a partir du critere de résistance de la couche microporeuse. On cherche
maintenant a définir la fonction d’appui du critere (6.60). La fonction d’appui d’un critére el-

liptique centré a 'origine de forme :

fo= /L) + (VR) = C* <0 (6.65)



a déja été utilisée (cf. 6.36).

[L* :

On cherche maintenant a définir la fonction d’appui d’un critere de forme :

I, —
Fr= (G + (VR -t <0 (6.67)
La fonction d’appui 7 du critere (6.65) est donnée selon sa définition :
7(d) =sup(o : d, f;j <0) (6.68)

Pour le critere de forme (6.67), la fonction d’appui 7’ peut s’écrire :

7'(d) =sup(o’:d,f*(c') <0)=sup((e+11):d, fi(c) <0)

(6.69)
=sup(o : d, f5(o) < 0)+ 3tr(d)
7 (d) = 7(d) + %tr(d) (6.70)
Ainsi, la fonction d’appui du critere (6.60) de la couche microporeuse possede la structure
suivante :
L2 / / Y
Te(d) = 20\/%13 +1+ 30 (6.71)
ou
M 9 a?h
C=ah(l—¢)y|—————; L=,|———— et y=-3 6.72
-1 e R —ai—g (™
En remplagant (6.62) dans (6.72), on obtient :
3p(1 — 2¢)
C=ah(l-9) (6.73)
\/(¢ —1)(4(1 — 2¢)a® + ¢ — 39)
1— — 2h(1 —2¢)(1 —
Lo [ 0=9B=0) _ afmi-201-0) 60
4(1 = 2¢)a? + ¢* — 3¢ 4(1 —2¢)(1 — ¢)2a? — > + 3¢

On cherche ensuite a exprimer o = d1./0d comme un comportement local de la couche micro-
poreuse sous la forme :

o(d)=C.d):d+o? (6.75)
de facon a ce que C.(d) soit un tenseur défini positif. o = 31 = p1 est défini comme un état
de précontrainte sphérique uniforme dans la couche, avec p > 0.

Le probleme a résoudre a 1’échelle mésoscopique est formé par le systeme d’équations suivant :

( div(e) = 0 (Q) (a)
oz) =20 ()  (b)
o(z) =Cuylz):d(2) (Qoy) () (6.76)
o(z) =Ccz):dz)+pl (2) (d)

[ ¢ = Dz (0)  (e)



Dans lesquels, C,,,, — 00. Le comportement visqueux fictif de la couche microporeuse a 1'échelle

mésoscopique est caractérisé par un tenseur sécant C.(d) = 3k.(I}, J5)J + 2uc(I, Jo)K avec :

L?/18 1

keI, J5) = C C2pe(l), J5) = C (6.77)
\/J, + L212/36 \/Jy + L2T2 /36
On introduit comme précédemment y défini par :
k. L? 1 1—¢)(3—
L (1-9¢)3-9) (6.78)

X T T 0 T 41— 29)a + 2 — 30
Pour résoudre le probleme (6.76), il faut déterminer la solution d’un probleme élastique linéaire

avec une précontrainte sphérique uniforme dans la couche microporeuse.

6.3.2.1 Probleme élastique linéaire avec précontrainte a 1’échelle mésoscopique

On cherche la solution du probleme élastique linéaire avec une précontrainte sphérique uni-
forme dans la couche d’interphase. L’idée est de décomposer linéairement le probleme complet

P en deux élémentaires (P') et (P").

( ( (

P P’ P’

div(o) =0 div(e’) =0 div(o”) =0

o =0 () _ o’ =pl (Qf)+ o’ =—pl ()

d =0 (Qnoy) d’ =0 (Qnoy) d” =0 (Qnoy)

o =C.:d+pl () o’ =pl (Q) o =C.:d" ()
| v =D.z 00 \ v =0 00 \ v =D.z 00

dans la limite C,,,, — o0.

Pour obtenir la solution du probleme total (o, d), il s’agit d’additionner la solution de P’ soit
(o', d) et celle de (P") soit (", d”). On note d’une part que la solution de P’ est uniforme dans
la limite C,,py — 00 : v/ =0, d’ = 0 et o/ = pl et d’autre part que P” se présente formellement
comme un probleme de poro-élasticité qui a été étudié par plusieurs auteurs (Dormieux et al.,
2002).

Dans la pratique, pour résoudre le probleme (P”), on décompose également (P”) en deux sous-
problemes (P"M) et (P”®)) -

( ( (

P’ P//(l) P//(Q)
div(e”) =0 div(e”™) =0 div(e”®) =0
o'(z) = —pl () o 0 (@) o = pl ()
0_//(2,) _ Cnoy - d” (Qnoy)_ o' _ Cnoy - 4" (Qnoy)+ pie) _ Cnoy - 4@
- —00 —00 —0

0'”(&) — (Cc -d” (Qc) o_//(l) — (Cc . d//(l) (Qc) 0./1(2) — Cc . d//(2)
v” =D.z (M) =D.z 00 v"@ =0 00

\ - \ - \ -



On obtient ainsi :

YS=0'+0"=X+3 (6.79)
ou
o’ =pl avec p= 3 (6.80)
0" = 6"V 4+ g"? =Ch" . D —pB (6.81)
Le comportement macroscopique s’écrit donc :
X =C"":D-pB+pl (6.82)

Chom est le tenseur d’élasticité dans la condition drainée (p = 0), B est le tenseur de Biot défini
par :

B=f1:A" (6.83)

oll on note @’ est une moyenne d'un quantité a sur l'espace mésoporeux. On rappelle dans

(Dormieux et al., 2002) que :

am’ —a". D (6.84)
Pop

1:a@ =2 6.85

f i (689

La variation de la mésoporosité est donnée par 1’expression :

Af:f1:WP:B:D+% (6.86)

La détermination de B et N nécessite 1'utilisation de la solution d'un probleme d’Eshelby
généralisé car la phase solide a 1’échelle mésoscopique n’est pas homogene. Comme dans la

section précédente (cf. §5.3.1), deux problemes auxiliaires sont étudiés (cf. Figure 6.7).

AC §(z) » Do.z,z —+ 00 | AC

DO

Figure 6.7 — Problemes auxiliaires d’élasticité a résoudre pour déterminer B et N

Dans le premier, I'inclusion est un pore sphérique pressurisé plongé dans un milieu élastique

homogene C,., soumise a une condition aux limites a I'infini sous forme :

z —00; £(2) = Dog.2 (6.87)



La déformation moyenne dans le pore est donnée par (Dormieux et al., 2006) :

d = ([ -SSP (Dy+ pPyc : 1) (6.88)
soit
" = (1= Do+ p((1—SE) i Py, - 1) (6.89)
avec ﬁ
[0
SEPh = g Koot Py = —< K 6.90
ac « “]] + /8 € 3kacJ + 2’u/ac ( )
3kac G(kac + Zuac)
ac — y Pac — - 6.91
“ 3kac + 4Mac 6 5(3kac + 4#@0) ( )

Dans le deuxieme probleme, l'inclusion est une sphere composite constituée d'un noyau (C,,,y)
entouré par une couche (C,). Elle est également plongée dans le milieu infini élastique (C,.), sou-
mise a la condition aux limites uniforme en déformation (cf. 6.87). L’estimation de la moyenne
de la déformation dans I'inclusion solide a été présentée dans la section 5.3.1 (cf. 5.16).

Elle peut s’écrire sous la forme :

inc inc

a"" =4, :Dg (6.92)

aux

On note que l'indice aux se rapporte a la solution des problemes auxiliaires.

Le taux de déformation macroscopique s’écrit :

——inc

D= fd" +(1— f)A" . D, (6.93)

——inc

D = (f(ﬂ - ST (1 f)Aaux) : Do+ pf(I-SE") ™" Pac 1 1) (6.94)
de sorte que :
D, = (f(ﬂ —SE) T (- f)AZZii) : (D = pf(I=S"™": Pac : 1)) (6.95)
En remplagant (6.95) dans (6.88), on obtient donc :
& =H:D+pM (6.96)

ou

H= (-5 (-2 + (- i) (6.97)

) -1
M = ([-S") 7" Poe s 1= fI-SE") 7 (f(H—SZﬁh)1+(1—f)KZZZ) (IS T Puet 1
(6.98)
Soit :
M= (- fH): (I-SP)"1: P, :1 (6.99)



L’expression (6.96) conduit & :
f& 1=f1:H:D+ fp1: M (6.100)

En combinant (6.100) avec I’équation (6.86), on obtient :

B=f1:A =fl:Havec A =H (6.101)
1
—=f1:M 6.102
Lo (6.102)
En utilisant (6.99), on obtient encore :
1
v = f(I=B): I—-S) "1 P, :1 (6.103)

Pour déterminer B et 1/N il suffit d’une sollicitation isotrope sur VER sous forme Dy = Dy1.
L’expression de A, est déterminée en résolvant le deuxieme probleme auxiliaire (cf. §5.3.1)

en tenant compte le fait que k., — 00 et 10, — 00. On obtient :

- wmc kac 4 ac
1:A,, =al aveca= ~{3ac + dftac) (6.104)
AKge + F
En utilisant (6.101), on obtient :
—p 1 f ! 1
B=f1:A = 1— 1= 1 6.105
/ fl—aac<1—ozac+( f)a) ff—l—(l—f)a(l—ozac) ( )
Soit ; A F
Khlge +
B =11 b= = 6.106
R T T a0 0w e + 17 (6100
En remplagant (6.106) dans (6.103), on obtient alors :
1 3 3f(1—
L3 gy 3= (6.107)
N dpge Ak ptge + fF
Dans cas ot le noyau est infiniment rigide, la regle de moyenne du tenseur de localisation s’écrit :
AT+ A9 =1 (6.108)
avec 0 — & . p.
Soit
—(c) —P 41 — f)Kltae 3kkge
A:A " =1—-—f1:A =1-B=(1-b1= 1= 1 6.109
f f (1=t = ey 2 (6.109)
En combinant (6.106) et (6.107) avec (6.109), on obtient donc :
3rk 1 9 kk
B=(1- Vet — = f-—*~ 6.110

olt F = 3ke(p+ 1)+ 4u. et k= p(3+ 3p + p?).

Pour mettre en place les étapes d’homogénéisation non-linéaire, la détermination de la moyenne
d’ordre 1 du taux de déformation sphérique et de la moyenne quadratique du taux de
déformation déviatorique dans la couche microporeuse est nécessaire. On présente ensuite 1’es-

timation de ces quantités.



6.3.2.2 Moyenne quadratique du taux de déformation déviatorique

La moyenne quadratique du taux de déformation déviatorique est définie par I'expression
(6.44) :
PR R,
I = idd:dd( —d”-d” (6.111)

La dépendance de cette quantité par rapport au chargement macroscopique dans un probleme de
poro-élasticité (P”) a été étudié par (Dormieux et al., 2002). Ce qui est suffisant puisque d’ =
On présente ici brievement le déroulement du raisonnement. Du point de vue macroscopique
I’énergie potentielle s’écrit :

1 1p?

*=_D: :D—pB:D — —— 112

La dérivation de ¥* par rapport a p,. est :

op*  1_ 9C 0B 1,0
=-D:—:D- D - =p? 1/N A1
Ope 2 Ope o, 2" 8uc( /N) (6.113)
En utilisant (6.110) :
0B 3k Okye 12Kk,
=—| = — 1 6.114
Opte (f ope  F? ) (6114
o (1 ke 12/(1 = f)R(kOuttac + )
8 = — 6.115
8luC ( ) f (‘F,uac) (4'%,uac + ff)2 ( )
Alors :
o 1 0kge 3kp\ e 12prkge 1,0 (1 1/ 36p\° Okae
— = D, +22) LD,:D _ D, — = ) o (22
Opte 28Mc< +f)+ T Ope F? 27 Ouc\N) 2\ F ) Ope
(6.116)
L’équation d’état (6.82) peut s’écrire :
S = ke[ Dy + 252 (6.117)
- ac f .
En remplagant (6.117) dans (6.116), on obtient :
81/1* 0o (1 9 0 (1 5 24pk
_ )2 2 il S 11
a,uc a:uc (kcw) " Ope </~Lac) TP e (6.118)
ol ,
0 (1 ok okac [ K
_ .0 1Y g2 ac r 11
() e

En introduisant (6.115), (6.22) et (6.1) dans (6.119), l'expression (6.119) se simplifie comme
suit :

C=12p%(1 - f)% (6.120)



Le détail de ce calcul est présenté dans I'annexe B (cf. B.19).

Du point de vue microscopique 1’énergie potentielle s’écrit :

1 /(1 1
P == —/ d:Cnoy:ddVJr—/d:Cc:ddV—p/1:ddV (6.121)
Q 2 Qnoy 2 Qe Qf

En dérivant cette énergie par rapport a u. a Dy fixé, on obtient :

o™ 1 (1 0 ' ‘ 1 0 ' ‘ 0 ‘
o Q (5 - 8,uc(d tChoy 1 d) dV + 5 /QC 8,uc(d :Ce:d) dV + 0, 6MC(U :d) dV)
(6.122)
sort o+ od 1 B
Q :/0': dV+—/d: C.):ddV 6.123
auc Q auc 2 Qe aluc( ) ( )

Le champ de taux déformation dd(z)/0u. est cinématiquement admissible avec un taux de
déformation macroscopique nulle et o (z) est statiquement admissible avec ¥. En appliquant le

lemme de Hill, on obtient :

od
o dV =0 6.124
/Q Ote ( )

L’équation (6.122) devient donc :

ot 1 ) 1 e
LA /d (Cc):ddV:—/ d:K:ddV =fd:K:d” = fd; d"”

e 20 ), O o Q Jo,
(6.125)
En utilisant (6.118), on obtient alors :
, 0 1 0 1 K K
Af.Jy = — — )22 - — )22 —2Up—3,, +12p*(1 — f)— 6.126
1 == () - e (L) s 12— gy (6129

6.3.2.3 Moyenne d’ordre 1 du taux de déformation dans la couche microporeuse

On cherche maintenant a déterminer la moyenne d’ordre 1 du taux de déformation sphérique

dans la couche. Elle est égale a la moyenne du taux de déformation sphérique dans le probleme

(P").

<)

) =art (6.127)

La moyenne du taux de déformation sphérique dans la couche microporeuse du probleme (P”)

est la somme de celle dans les deux sous-problemes (P"M) et (P"@) :

1:d9=1: @0 4 1. 90" (6.128)
Par ailleurs : -_
f1:a®” = 189D = %1 :D (6.129)

) p

la@? = et - — (6.130)



En introduisant (6.129) et (6.130) dans (6.128) :

(0 _ 3hkKac p
1:d" = D, — — 131
I3 ep,- £ (6131)
En remplacant (6.117) dans (6.131), on obtient :
—() 3K A

1:d” =28, —p | Yk =) += 6.132
f = p< (I)'+N> (6.132)

Introduisant (6.1) et (6.107) dans (6.132), on aboutit a :

r 3K 3k 3K
=y a1 - HE s 1 — 6.133
Jelf = =Zm —p(1 = ) = Z (Zn —p(1 - /) (6.133)

Avant de mettre en place I'homogénéisation non-linéaire, comme dans la section précédente,
il est nécessaire de déterminer tous les termes dans les expressions (6.126) et (6.133). On
commence par traiter les termes 0,,(1/ftqc) et 0,(1/k,.) exactement comme a la section 6.1.2
(cf. 6.27 et 6.28) :

01 has) = — 0%2 (6.134)
Ou(1/kac) = — (:152 (6.135)

Dans lesquelles B, et A, sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement de x, f

et p. Ses expressions sont également données dans 'annexe B, (B.6, B.9). On rappelle que :

1 (1-9)3-9¢)

YT 79401 - 20)a? 1 2 — 30 (6.136)
Avec le méme raisonnement, on calcule ensuite :
2;1__392" =p (552 (6.137)
Puis
C=yp° Cu (6.138)
(h1e)?

Dans lesquelles D, et C,, sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement de x, f
et p. Les expressions de D,, et C,, sont présentées dans 'annexe B, (B.16, B.21).

L’expression (6.126) devient
4feJ3 (pe)? = AuZh, + BuEG — pDuZ + 0°C (6.139)
De la méme fagon, 1’équation (6.133) se simplifie :
feli ke = Ay + pCi (6.140)

ou Ay et Cy sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement de y, f et p. Les

expressions de Ay et Cj, sont données dans 'annexe B, (B.24, B.25).



6.3.3 Critere macroscopique

La premiere étape pour résoudre le probleme d’homogénéisation non-linéaire est de rame-
ner le probleme (6.76) a un probléme linéaire en remplacant les champs hétérogenes C.(d(z))
a l'intérieur de la couche microporeuse par des champs uniformes. On applique la méthode
sécante modifiée (Suquet, 1997) qui consiste a introduire un taux de déformation effectif ou de
"référence” défini comme une moyenne quadratique de d(z) dans la couche microporeuse. Les
déformations volumique et déviatorique de référence sont donc données par :

S E—)
r=u@"? e 5= %dd - dy (6.141)
Le probleme a résoudre de nouveau possede la forme suivante :

(

div(e) = 0 (€2) (a)
o(z) =0 ) (0)
0(z) = Cuyl2):d(2) Q) (©) (6.142)
oz) =CIf,J3):dz)+pl () (d)
| v = Dz (082) (e
avec Cyoy — 00
L’équation d’état possede la forme :
¥ = Cu(D) : D +p(1 - B(D)) (6.143)
Avec A r
Fiftac +
= 3k 200 K; B=f—"—— 144
CO/C 3 GCJ + MG/C Y f4/{l/[/a/c + f‘F (6 )

La relation entre les déformations de référence et le chargement macroscopique est donnée par
(6.139) et (6.140).
Af Ty (1e)? = A22, + B,X2 — pD, S, + p*C,, (6.145)

foIi ke = ApSpm + pCr, (6.146)

La résolution consiste a traiter la non-linéarité du probleme posé par (6.143), (6.145) et (6.146).
Ce qui permet d’obtenir 1’équation donnant I’estimation de la frontiere de G"*™.
A partir de (6.145) et (6.146), on obtient :

02 e (ke _ (A +pCy)° (6.147)
T3 A \pe) AR+ By — pDuXi + p*Cy |

En utilisant (6.77), on aboutit a :
[7“2 12 2 Yo C.)?
S () = (A + PCi) (6.148)
7 7\18) T AX2 1 B,SE — pD, % + p°C,



En remplagant . dans (6.77) dans I'expression (6.145), obtient :
1

1+ L2/36(17%)J5)

En remplacant (6.148) dans (6.149), on aboutit a :

f.C? = A2 + B3 — pD, Y, +p°C, (6.149)

9
A3, + BuXh — pDuS + pCu + A7 (AS + pCi)* = £.C? (6.150)

Dans lesquelles A,, B,, D,, C., A et C sont des fonctions sans dimension qui dépendent

uniquement de y, p et f. On rappelle que :
ke _LP_ 1 (1-9)3-9)

- S 6.151
X T 0 T 41— 29)a2 + 62— 3¢ (6.151)
“ h 1—-2¢)(1
p=t—_ 0‘2 etK:4( —20)(1 = 9) (6.152)
3 1/K—-a*(1-9) ¢(3—¢)
Dans le plan (%,,, ¥X4), ce critére est une ellipse de forme :
Y — )2 X2
En 27 B Q (6.153)

N M
ou M = M(p7a7h7f7¢)7 N = N(p7a7h’7f7¢)7 Y= E(p7a7h’7f7¢) et Q = Q<p7a7h7f7¢>7
dont la taille et le centre dépendent de «, h, p, f, ¢. Les trois derniers sont les parametres ca-
ractérisant des propriétés géométriques alors que «, h représentent les propriétés géomécaniques

intrinseques de la phase solide de la couche microporeuse.
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Figure 6.8 — Domaine de résistance macroscopique pour différents parametres o et h corres-
pondant a & = 0, 16

La figure 6.8 donne le domaine de résistance macroscopique en fonction des parametres «
et h pour la valeur de $=0,16. Cette derniere intervient dans le modele via le parametre f et
¢ par les expressions suivantes :

f=n®, 0= Oifﬂ (6.154)



ou f. et ny sont les parametres géométriques intrinseques qui sont déterminés dans la section

5.6. Ils sont respectivement de 0,45 pour 7y et 0,27 pour f.. On rappelle également que :

(I +p)=1=f/(1—Ff—f) (6.155)
6.3.4 Application

Les parametres géométriques intervenant explicitement dans le modele sont p, f et ¢. Ils
dépendent des trois parametres @, f. et n; (cf. 6.154). On rappelle que f., n; (cf. Tableau 6.1)
sont des propriétés géométriques intrinseques du matériau, respectivement la fraction volumique
de la couche microporeuse et la fraction de I'espace mésoporeux dans la porosité totale (P).
La résistance des échantillons a 1’état intact est obtenue en introduisant «, h, p, f et ¢ dans
I'expression (6.153). « et h sont des propriétés mécaniques intrinseques du matériau.

Dans notre approche, la diminution de la résistance a la rupture des échantillons altérés
est captée par la diminution de celle de la couche d’interphase microporeuse, dont 1'origine
est 'augmentation de la microporosité due a la dissolution chimique. L’étude de 1’évolution
de la microstructure sous leffet de 'altération (cf. §3.2) a suggéré que 'altération chimique
n’a pas induit un effet significatif sur I'espace mésoporeux intergranulaire dont la paroi est
principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles agit ’altération. C’est-a-dire
que f et p sont inchangés par rapport au matériau intact apres l'altération chimique et la
porosité dans la couche apres altération ¢, est égale a ¢ + A®/ f.. Pour modéliser le domaine
de résistance des échantillons altérés, il suffit d’introduire les valeurs de p, f, «, h et de remplacer
¢ par ¢, dans I'expression (6.153).

Comme dans le cas de von Mises, I'analyse proposée est mieux adaptée a la description
de la rupture de type ductile du calcaire d’Euville. Cependant, les résultats expérimentaux a
I’échelle macroscopique montrent une évolution du comportement a la rupture des échantillons :
d’une rupture fragile pour les faibles confinements a une rupture ductile pour les niveaux de
confinement plus élevés. On observe la rupture typiquement fragile correspondant a 1 MPa et
la rupture ductile a 20 MPa de pression de confinement effective. Les niveaux de confinement
intermédiaires pourraient se situer dans la zone de transition ou approcher la rupture ductile
pour la pression de confinement effective de 16 MPa ou approcher la rupture fragile pour la
pression de confinement effective de 5 MPa.

Dans le modele, les propriétés mécaniques intrinseques « et h sont encore les inconnues.
La détermination des deux parametres est faite par analyse inverse en calant les résultats du
modele par rapport aux données expérimentales des échantillons intacts. Manifestement, le
critere Drucker Prager permet de capter I’évolution de la résistance a la rupture en fonction de
la pression de confinement. On cherche donc par analyse inverse des propriétés intrinseques «
et h permettant de modéliser la résistance a la rupture de ’ensemble des échantillons intacts
testés a différents niveaux de confinement. La question est de savoir si les niveaux de confinement

étudiés induisent effectivement une rupture de type ductile du calcaire d’Euville.



Dans un premier temps, on va déterminer « et h en calant les résistances modélisées par
rapport aux données expérimentales des échantillons intacts testés a trois niveaux de confine-
ment différents (20 MPa, 16 MPa et 12,5 MPa). Pour ce faire, on sélectionne trois échantillons
H15, B26 et B12 de méme niveau de porosité initial (autour de 18%), respectivement testés a 20
MPa, 16 MPa et 12,5 MPa de pression de confinement effective. Les valeurs de a et h déduites
de calcul inverse doivent permettre de construire un critére macroscopique compatible avec
les données a la rupture de H15, B26, B12 dans le plan (3,,, ;). Idéalement, les trois points
expérimentaux doivent se trouver sur un méme critere. On teste successivement les valeurs de «
comprises entre 0 et «,. défini par I'expression (6.63). Pour une valeur de a donnée, on cherche

h permettant d’obtenir le critere cohérent avec les données a la rupture de H15, B26, B12.
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Figure 6.9 — Résultats des simulations pour déterminer les parametres a et h pour 1y=0,45 et

fe=0.27



La figure 6.9 présente les résultats des simulations pour diverses valeurs de a et h. Pour
une valeur de «, on donne quelques valeurs de h pour s’approcher au mieux des données
expérimentales. Notons que les calculs sont faits pour les propriétés géométriques intrinseques
(fe=0,27, ny = 0,45) et pour une valeur de ®=0,18. Quand « augmente, h doit diminuer pour
capter les données expérimentales. Pour les valeurs de « inférieures a 0,7, il n’y a pas de valeur
de h satisfaisante. Lorsque « est supérieur a 0,7, on constate que le critere est plus proche des
données expérimentale. Les valeurs de h optimales diminuent quand « augmente. Les valeurs
de o semblent proches de a,, (cf. Tableau 6.7). La question est savoir si ces valeurs pourraient
représenter physiquement les propriétés mécaniques intrinseques de la phase solide de la couche
microporeuse. De plus, en présence de plusieurs solutions (« et h) possibles, le critére de choix
n’est pas évident.

On rappelle que ces calculs ont été faits pour les propriétés géométriques intrinseques
fe=0,27 et ny=0,45. On note que ces propriétés contiennent elles-mémes des incertitudes et
sont généralement comprises dans un intervalle (cf. §5.6). Dans la suite, pour étudier I'impact
des propriétés géométriques sur la détermination de « et h, nous allons refaire les calculs ci-
dessus pour différentes valeurs de f. et 1. Notons que 'on doit recalculer la valeur de a,, pour
chaque choix de f. et n;. Le tableau 6.7 donne les valeurs de a,, pour différents parametres
géométriques du modele. ®,,,;, est la valeur minimale de la porosité par pesée de I'ensemble des

échantillons disponibles.

Ny fc Dnin f ¢ Oer
0,45 | 0,27 | 0,162 | 0,073 | 0,330 | 0,81
0,55 | 0,27 | 0,162 | 0,089 | 0,270 | 0,63
0,70 | 0.27 | 0,162 | 0.113 | 0.21 | 0.48
0,45 | 0,32 | 0,162 | 0,073 | 0,278 | 0,65
0,55 | 0,32 | 0,162 | 0,089 | 0,228 | 0,54
0,70 | 0,32 | 0,162 | 0,113 | 0,151 | 0,39

Tableau 6.7 — Valeurs de a., pour les différents choix de f, et 7y

La figure 6.10 présente les résultats des simulations pour 'estimation des valeurs de « et h
correspondant aux valeurs différentes de 7y et f.. On constate que dans certain configurations
géométriques (ny=0,45 et f.=0,32), (n;=0,55 et f.=0,32) et (n;=0,7 et f.=0,32), on peut
déduire, par analyse inverse, les valeurs de o et h permettant d’obtenir un critere proche des
données expérimentales.

En conclusion, nous avons gardé quelques séries de données géométriques et mécaniques (7,
fe, a et h) parmis celles qui semblent le plus approprié comme les propriétés intrinseques du
calcaire d’Euville pour modéliser la résistance a la rupture des échantillons altérés (n;=0,45,
f:=0,32, a=0,64, h=23 MPa), (n;=0,55, f.=0,32, a=0,5, h=26 MPa) et (n;=0,7, f.=0,32,
a=0,38, h=15 MPa).
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Figure 6.10 — Résultats de la modélisation pour déterminer les parametres « et h pour différents

choix de ny et f,

La figure 6.11 présente les résultats de la modélisation de la résistance des échantillons
altérés testés a 20 MPa de pression de confinement effective a partir de trois séries de données
géométriques et mécaniques les plus appropriées. On remarque que les propriétés mécaniques

intrinseques (a et h) déduites en calant les résultats du modele par rapport aux données



expérimentales issues a trois niveaux de confinement différents sur des échantillons intacts ne
permettent pas de modéliser la résistance a la rupture des échantillons altérés. On peut remettre
en question I'hypothese d'un comportement a la rupture de type ductile du calcaire d’Euville
a 12,5 MPa de pression de confinement effective. La rupture observée a I’échelle macroscopique
des échantillons testés a 12,5 MPa de pression de confinement effective semble rester dans la

zone de transition fragile-ductile.

80 T
[ — |
p,=20 MPa; n,=0,45; £=0,32;a=0,64; h=23 MPa 4 H15(=0.181)
|
o H17(3 cycles®=0,187)
60[ 1
A H5(6 cycles®=0,185)
Gl o H10(6 cycles®=0,195)
S 4ot 1
WP Modele H15
Modeéle H17 (3 cycles)
201 B
—— Modeéle H5 (6 cycles)
—— Modele H10 (6 cycles)
0 i L
-100 -80 -60 -40 -20 0 20 40
S (MPa)
80 ;
A =i
p,=20 MPa; 120,55 £ =0,32;0=0,5; h=26 MPa H15 (®=0,181)
|
| o H17(3 cycles®=0,187)
601 | il
| A H5(6 cycles®=0,185)
|
— A
s ! o H10(6 cycles®=0,195)
= 4of | 1
W \ Modele H15
! Modele H17 (3 cycles)
20F 1
—— Modeéle H5 (6 cycles)
|
/ | —— Modéle H10 (6 cycles)
0 | | i | | |
-100 -80 -60 -40 -20 0 20 40
S (MPa)
m
80 ;
pc'=20 MPa; r]f=0,7; fc=0,32;0(=0,38; h=15 MPa 4 H15(®=0181)
|
| o H17(3 cycles®=0,187)
60 \ ]
| A H5(6 cycles®=0,185)
|
i ! o H10(6 cycles®=0,195)
S 4or ! 1
o : Modéle H15
! Modele H17 (3 cycles)
201 | il
—— Modeéle H5 (6 cycles)
/ | —— Modéle H10 (6 cycles)
0 1 | | L1 | |
-100 -80 -60 -40 -20 0 20 40

T (MPa)

Figure 6.11 — Résultats de la modélisation de la résistance a la rupture des échantillons intacts
et altérés testés a 20 MPa de pression de confinement effective pour les valeurs différentes de
a, h, ny et fe

On refait ensuite les mémes calculs pour déterminer les propriétés intrinseques du calcaire

d’Euville a partir des données expérimentales des échantillons testés a 20 MPa et 16 MPa



de pression de confinement effective. On obtient quelques séries de parametres de 7y, fe, «
et h permettant d’obtenir un bon accord entre théorie et expériences pour I'état intact, par
exemple (n;=0,45, f.=0,27, a=0,2, h=360 MPa), (n;=0,45, f.=0,27, a=0,215, h=335 MPa),
(n;=0,55, f.=0,32, a=0,5, h=26 MPa) et (n;=0,7, f.=0,32, a=0,38, h=15 MPa)... L’objectif
est d’examiner si certains jeux de parametres permettent d’obtenir un critere de résistance
satisfaisant simultanément les données a la rupture des échantillons intacts et altérés. Cette
analyse nous donne les valeurs de a=0,215, h=335 MPa, n; = 0,45 et f.=0,27 qui semblent
les plus appropriées pour rendre compte aussi bien des données B26 et H15 d’une part et
B34-B32-H17-H5-H10 d’autre part.

On compare dans la figure 6.12 les données expérimentales aux résistances prédites par
le modele a partir de ces propriétés intrinseques. Les résultats montrent un bon accord entre
les résultats de la modélisation et les données a la rupture des échantillons testés a 20 MPa
de pression de confinement effective a deux états intact et altéré. La confrontation a 16 MPa
de pression de confinement effective reste acceptable. Il est possible que la rupture sous un
confinement effectif de 16 MPa soit encore dans la zone de transition fragile-ductile. Des données
expérimentales a la rupture complémentaires a des niveaux de confinement plus élevés seraient

nécessaires pour la validation du modele.
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Figure 6.12 — Résultats de la modélisation de la résistance a la rupture des échantillons intacts

et altérés testés respectivement a 20 MPa et 16 MPa de pression de confinement effective



6.3.5 Conclusion

On dispose d'un modele obtenu par homogénéisation non linéaire permettant d’estimer
le critere de résistance macroscopique des calcaires d’Euville. Le critere proposé est en théorie
adapté a la modélisation de la rupture de type ductile du géomatériau. En théorie, il est destiné
a étre utilisé aussi bien pour les échantillons a 1’état intact que pour les échantillons a 1’état
altéré.

Les données pour alimenter le modele ont une double nature : géométrique et mécanique. Les
données géométriques (7 et f.) sont obtenues a 'aide d’analyse d'image qui permet de fournir
un ordre de grandeur de ces parametres. Les données mécaniques (« et h) difficiles & obtenir par
les moyens expérimentaux a notre disposition qui n’accedent qu’a I’échelle macroscopique sont
estimées par ’analyse inverse. La difficulté vient du fait que ’analyse inverse dépend d’une part
des données a la rupture a I’échelle macroscopique et d’autre part des parametres géométriques
intrinseques du matériau. Les deux types de données contiennent elles-mémes des incertitudes
associées. Quant aux données a la rupture macroscopique, les ruptures des échantillons a 16
MPa et 12,5 MPa semblent plus situées dans la zone de transition fragile-ductile que dans la
zone de la rupture ductile. Ceci rend incertain 1'utilisation des données macroscopiques a la
rupture des échantillons testés a ces deux niveaux de confinement pour le calcul inverse. Les
incertitudes sur les données géométriques intrinseques contribuent en plus aux incertitudes sur
la détermination de a et h. Des données expérimentales supplémentaires et les analyses plus
approfondies de la microstructure sont sans doute nécessaires pour compléter la validation du
modele.

D’un autre coté, on remarque un bon accord entre les résultats de la modélisation et les
données expérimentales des échantillons testés a 20 MPa de pression de confinement effective
pour un jeu de données géométriques et mécaniques intrinseques. Ce résultat crédite ’applica-
tion du modele a la modélisation de I'influence de l'altération chimique sur la résistance a la
rupture du calcaire d’Euville sous un confinement élevé.

Il est important de rappeler que le critere de rupture macroscopique obtenu comporte plu-
sieurs simplifications. A coté des approximations inhérentes a la méthode sécante modifiée,
il faut ajouter le fait qu’on a utilisé un développement limité par rapport a I’épaisseur de la

couche microporeuse.
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On vient de présenter dans le chapitre précédent I'estimation du domaine de résistance du
calcaire d’Euville dans I'hypothese d'une rupture ductile. Dans cette partie, on se propose de
déterminer la limite d’élasticité dans le but de simuler la rupture fragile du calcaire d’Euville.
Dans cette analyse, le critere macroscopique est atteint alors que ses constituants sont encore
dans la phase de comportement élastique linéaire. On conserve I’hypothese d’un noyau infini-
ment résistant et on envisage deux criteres de limite d’élasticité a I’échelle des minéraux (phase
solide de la couche microporeuse) :

e le critére de von Mises f5(&) = Jo — C?;

e le critere de Drucker-Prager f*(6) = a(3tr(6) —h) + Jo;

La description de deux échelles d’homogénéisation est présentée dans la figure 7.1.

Mésopore (f) Grain composite

0\@

Qe
o020

O "o @
| g0 ¢ © | =
e e’ 0
noy 0
/ VER , VER ¢
fc Echelle mésoscopique Echelle microscopique
Figure 7.1 — Description multi-échelle d’homogénéisation

Echelle mésoscopique

Notation | Définition

Jroy fraction volumique du noyau de calcite

fe fraction volumique de la couche microporeuse

f fraction volumique de I’espace mésoporeux

I noy T Je+t f=1

Jep fraction volumique de I’espace microporeux

P porosité par pesée, ® = f., + f

Ne fep/® : pourcentage de I'espace microporeux

ny f/® : pourcentage de 'espace mésoporeux

p (Tc_rnoy)/rno’ya (L+p)P—1=f/(1—f~f)
Echelle microscopique

) ‘ porosité de la couche microporeuse, ¢ = fep/fe = (1 —ny)/ fe

Tableau 7.1 — Définition des parametres géométriques




7.1 Critére de von Mises

Dans ce chapitre, on cherche a modéliser la limite d’élasticité du calcaire d’Euville dans le
cas ol le solide de la couche microporeuse est de type von Mises. L’homogénéisation est menée
en deux étapes. On commence par déterminer la limite d’élasticité de la couche microporeuse
en considérant que celle-ci est atteinte des lors que la phase solide a rejoint son critere. La
phase solide de la couche présente un comportement élastique linéaire isotrope. La deuxieme
étape consiste a définir la limite d’élasticité macroscopique a partir du critere d’élasticité de
la couche. On compare, a chaque étape, le domaine d’élasticité obtenu par l'analyse fragile au
domaine de résistance obtenu par I'analyse ductile. On utilise les notations &, o et ¥ pour les

contraintes aux échelles microscopique, mésoscopique et macroscopique.

7.1.1 Homogénéisation a I’échelle microscopique

A Téchelle microscopique, le critere de von Mises de la phase solide s’écrit :
~ = 1
fi(6)=Jy,— C* <0 avec Jy, = 50404 (7.1)

La relation entre la contrainte a l’échelle mésoscopique et la moyenne quadratique de la

déformation déviatorique dans la phase solide (s) de la couche microporeuse s’écrit (4.53) :

I(1/k.) O(1/pe) ]
— (g = S — a0 - ) (72)
ou
1 1t(~)d\/ _‘/1 - B dv (7.3)
O'm—Qc C31‘0’ , Oq = 20'd.0'd, avec O'd—Qc CO'd .

632—i é dVavecéz—lé D€

d = d 4= 5€d " €4 (7.4)
Q3 Qs 2

Q. représente le VER de la couche microporeuse a 1’échelle microscopique. Le comportement

de la phase solide est élastique linéaire isotrope, caractérisé par :
o =C,:€avec C, = 3k,J + 2u,K (7.5)

Soit :

o5 =2u.€; avec €5 =K : € (7.6)

La contrainte déviatorique et la déformation déviatorique équivalentes dans la phase solide de

/1 /1
CNTd = é&d . &d et gd = ééd : éd (77)

En combinant (7.6) et (7.7), on obtient :

la couche s’écrivent :

Ga = 4(ns)e; (7.8)



Prenant la moyenne de (7.8) sur la phase solide, on aboutit a :

= (s) 1 =
€ = o
T A

La détermination du critere d’élasticité de la couche microporeuse nécessite la solution du

(7.9)

probleme d’homogénéisation linéaire d’une microstructure de type polycristallin constituée par
une phase solide et une phase microporeuse. Les modules homogénéisés de ce milieu (k., p.)

sont obtenus en résolvant les équations suivantes (schéma auto-cohérent) :

ke = % (7.10)
8(pte)? + (3(3 — @)k + 4(5¢ — 2)p1s) pte + 9(2¢ — 1)kt = 0 (7.11)
La solution positive de (7.11) possede la forme :
uc:b+1—16\/5 (7.12)
Avec ; X
b= 50— 3k — (56 = 2)ps (7.13)
a=9(¢ — 3)*(ks)* — 24(¢ + 2) (56 — 3) ks + 16(5¢ — 2)* (1) (7.14)

Introduisant (7.12) dans (7.10), on obtient k. qui est une fonction de kg, ps et ¢ sous la forme :

ke = F<k37/~L37 (b) (715>

Les modules élastiques de la phase solide kg et ug ont été déterminés par 'analyse inverse,
présentée dans la section 5.6. Dans le cas d'une phase solide incompressible, on obtient le

résultat classique :

~3(1—29)

_,(1=26)(1-9¢)
ke = 4 g " (7.17)

On cherche maintenant a calculer les dérivées de p. et k. par rapport a u, et k. Pour simplifier
on note que 9, A = 0A/0u; et O, A = 0A/0k,. On a :

5 01 1 —24(¢+2)(5¢6 — 3k, + 32(5¢6 — 2)%u,
ausﬂc:_1¢+§+3—2 <¢+ )< (b \}5 + ( (b ) a (7.18)
_ 1201 - 0)p(ks)* Op, e
Oneke = (3pks + 4uc)2u (7.19)
On a également :
Oy, e O, ke
Oy (1 1) = — (Zj‘Q ot 0., (1/k) = =i, (7.20)



21+v

Introduisant kg = 3Tt dans (7.20), on obtient :
B, A
01 (1/110) =~ ot O (1/ke) = =2 (7.21)

(1) (115)?

Dans lesquelles BL et A;L sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement du
coefficient de Poisson v et de la porosité de la couche ¢. Les expressions analytiques de B, et
AL sont dans la pratique extrémement lourdes.

Lorsque la phase solide de la couche microporeuse atteint le critere, la moyenne de la contrainte

dans la phase solide satisfait la condition :

—(s) —=(s
Jo = &3( Q—eL (7.22)

En remplagant (7.22) dans (7.2) et en utilisant (7.9), on aboutit & un critere de la couche

microporeuse de forme :

= 0L/ 0 = 0, (1)) = (1 = ) s C? (729
En introduisant (7.21) dans (7.23), on obtient donc :
.»4L(<7m)2 + B:L(crd)2 = (1-¢)C? (7.24)

Il s’agit d'un critere elliptique dont la taille dépend de la porosité (¢) et du coefficient du
Poisson de la phase solide de la couche microporeuse (v).

Dans le cas d'une phase solide incompressible (¢¥=0,5) :
3-9)

r ¢(3_¢) e r_
A= i n—g BT 302y (7.25)

v=20,5

Le critere (7.24) prend donc la forme suivante (v=0,5) :

o ow + (1= oo = 1= o)1 - 20 (7.26)
Il est intéressant de noter que, dans le cas d'une phase solide incompressible, le critere d’élasticité
est identique a celui obtenu par homogénéisation non-linéaire (cf. 6.34).

On compare, a la figure 7.2, le domaine de résistance de la couche microporeuse obtenu par
'analyse ductile (cf. 6.34) au domaine d’élasticité obtenu par l'analyse fragile pour différentes
valeurs de v et pour les valeurs ¢ = 0,35 et C=100 MPa. Les parametres géométriques in-
trinseques 7y et f. sont respectivement de 0,45 et 0,27. On remarque que 'analyse fragile donne
un critere tres approché au critere obtenu par analyse ductile et le coefficient de Poisson du

solide a un effet tres faible sur le critere d’élasticité de la couche microporeuse.
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Figure 7.2 — Comparaison des criteres

7.1.2 Homogénéisation a 1’échelle mésoscopique

A Téchelle mésoscopique, la couche microporeuse est regardée de facon homogénéisée. Son

comportement est alors élastique linéaire isotrope, caractérisé par :
o=C,:e€avec C, =3k.J+2uK (7.27)

Pour obtenir le critére macroscopique, on utilise les expressions (6.16) et (6.17) qui relient la

contrainte macroscopique a la moyenne des déformations dans la couche microporeuse .
—(0)
4fc€?l = _au(l/k:aC)Z?n - au(l/ﬂac)zé (7.28)

£27 = 001/ kae) 2 — 01/ t1ac) 53 (7.29)

On rappelle ici les notations 9,A = 0A/0pu, et O,A = 0A/Ok,.
Comme le matériau est dans la phase d'un comportement élastique linéaire, la moyenne des

déformations dans la couche est reliée a celle des contraintes par les expressions suivantes :

= _l——=0 1 730
€d 2<ad : Ud) (Qﬂc)Q ( : )
—© _ —(e 1
612} = 0’%1 (/{;C)Z (731)
Prenant la moyenne de (7.24) sur la couche microporeuse a 1’échelle mésoscopique, on obtient :
—5(c) —5(9)
o2, A;L + o2 BL =(1-¢)C? (7.32)

En remplagant (7.30) et (7.31) dans (7.28) et (7.29), on obtient :

(©)

) = — (01 kae) 22, + B (1 1) 52) “}f (7.33)

(ke)?
fe

(o3

(02) = — (On(1/kac) 2, + 041/ 10c) 23) (7.34)



La détermination des quantités 0,,(1/kqc), 0,(1/ ttac), Ok(1/kac) €t Ok(1/kqe) a été présentée dans

la section 6.1.2. On rappelle ici ses expressions simplifiées :

U1/ hue) = 25t U o) =~ (7.35)
6k(1/l<;ac) = —% et 8k(1/uac) = _(ZIBQ (736)

Dans lesquelles, A,,, B, A, et By, sont des fonctions sans dimension qui dépendent du parametre
p (cf. Tableau 7.1), de la fraction volumique de I’espace mésoporeux f et du parametre y. Ou
X = ke¢/lte est une fonction sans dimension de ks, us et ¢. Notons que les valeurs de kg et pu,
ont été estimées dans la section 5.6 (k,=58,5 GPa; 1;=13,8 GPa). Les expressions de A,,, B,,
Ay, et By, sont données dans ’annexe B (cf. B.6, B.9, B.12, B.14).
En introduisant (7.35) et (7.36) dans (7.33) et (7.34), on obtient :

—(c 1
@37 = (A +BED 7 (7.31)
—5(©) 2 2y 1
(02,7) = (AX2, + BiX3) 7 (7.38)
En introduisant (7.37) et (7.38) dans (7.32), on aboutit & un critére macroscopique sous la
forme : 2.7 (S0
m d
n _ 7.39

ott M = M(ks, tts, C, p, £,6), N = N (ks 1, C, pr £, 6) et Q = Q(kiy 115, C, p, f, ). Tl $'agit d'um
critere elliptique dont la taille dépend de la constante C' et des propriétés élastiques de la phase
solide de la couche microporeuse (ks et p,) ainsi que des propriétés géométriques du matériau
(P [, ®).

On compare, pour les mémes propriétés géométriques, a la figure 7.3 le domaine de résistance
obtenu par l'analyse ductile aux domaines d’élasticité obtenus par 1'analyse fragile correspon-
dant a deux cas : phase solide de la couche microporeuse incompressible et k;=58,5 GPa;
1s=13,8 GPa.

On constate que le domaine de résistance obtenu par ’analyse ductile est sensiblement
plus grand que le domaine d’élasticité obtenu par l'analyse fragile. Pour un critere de type
von Mises, le module de compressibilité (ks) n’a pas d’effet significatif sur la limite d’élasticité
macroscopique du matériau dans la gamme explorée (entre 58,5 GPA et co) . L’hypothese d’une
phase solide de la couche microporeuse incompressible permet de modéliser la limite d’élasticité

macroscopique de fagon beaucoup plus simple sur le plan analytique.
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7.1.3 Application

On présente maintenant ’application du modele a ’étude de la rupture fragile du calcaire
d’Euville. Les données expérimentales a 1’échelle macroscopique montrent une rupture nette-
ment fragile pour une pression de confinement effective de 1 MPa. Le mode de rupture fragile
se traduit par un comportement élastique linéaire de I’échantillon jusqu’a la rupture. Notre
modele est adapté pour modéliser ce type de rupture.

Lorsque les propriétés géométriques intrinseques (ny et f.) sont définies (cf. Tableau 7.1),
le critere d’élasticité macroscopique dépend de la constante C', des propriétés élastiques de la
phase solide de la couche microporeuse (ks et ;) et de la porosité ®. Cette derniére intervient
dans le modele via la fraction volumique de I'espace mésoporeux (f) et la porosité dans la
couche microporeuse (¢) (cf. 6.57). On rappelle que I'expression (6.57) n’est valable que pour
calculer les propriétés géométriques des échantillons a 1’état initial.

L’estimation des propriétés élastiques de la phase solide de la couche a été présentée dans
la section 5.6 (k;=58,5 GPa et us=13,8 GPa). Seule la constante C' de sa phase solide reste a
définir. Pour ce fait, on détermine C par analyse inverse en calant les résultats du modele par
rapport aux données expérimentales a I’état intact.

Le tableau 7.2 présente les données a la rupture des échantillons intacts testés a 1 MPa de
pression de confinement effective ainsi que les valeurs de la constante C' déduites par 1’analyse
inverse. On remarque que les valeurs de C' obtenues sont tres proches. Cela permet de garder
la valeur 72 MPa comme la valeur de la constante C' du matériau pour alimenter le modele. Le

domaine d’élasticité est obtenu en introduisant ks, ps, C, p, f et ¢ dans 'expression (7.39).

Echantillon | & ¢ | Lpm(MPa) | Xg(MPa) | p.(MPa) | C(MPa)
B29 0,169 | 0,365 11,6 31,7 1 72
H12 0,181 | 0,369 10,4 28,7 1 72,2

Tableau 7.2 — Données a la rupture des échantillons testés a 1 MPa de pression de confinement

effective et les valeurs de C' obtenues par I'analyse inverse




Dans notre approche, la diminution de la résistance a la rupture des échantillons altérés est
captée par la diminution de celle de la couche d’interphase microporeuse, qui trouve son origine
dans 'augmentation de la microporosité due a la dissolution chimique. Rappelons que I'étude de
I’évolution de la microstructure sous l'effet de I'altération (cf. §3.2) a suggéré que l'altération
chimique n’a pas induit un effet significatif sur 1’espace mésoporeux intergranulaire dont la
paroi est principalement constituée de zones microporeuses sur lesquelles agit ’altération. Cela
implique que f et p sont inchangés par rapport au matériau intact apres l'altération chimique
et la porosité de la couche apres 'altération ¢, est égale a ¢ + Ad/f,.

Pour modéliser le domaine de résistance des échantillons altérés, il suffit d’introduire les
valeurs de ks, s, p, C et f, et de remplacer ¢ par ¢, dans I'expression (7.39).

Le tableau 7.3 donne les données a la rupture des échantillons altérés avec leurs porosités
intactes et altérées. La figure 7.4 compare les limites d’élasticité modélisées aux résistances
mesurées sur les échantillons intacts et altérés testés a 1 MPa de pression de confinement effec-
tive. On remarque que les résultats du modele sont en accord avec les données expérimentales
obtenues. Le modele reproduit tres bien la rupture fragile sur les séries des données disponibles.
Compte tenu de la limite des données expérimentales, il faut cependant rester prudent sur la
validation du modele. Les données expérimentales supplémentaires a ce niveau de confinement

sont a compléter.

Echantillon ) f ) AD ba | Xm | Xgq | DL
H20 0,176 | 0,079 | 0,359 | 0,01 | 0,396 | 8,9 | 23.4 | 1
B31 0,173 | 0,078 | 0,352 | 0,017 | 0,415 | 8,1 | 21,2 | 1

Tableau 7.3 — Données a la rupture des échantillons altérés testés a 1 MPa de pression de

confinement effective

40
= B29 @=0,169)

e H12 (®=0,181)

o H20 (3 cycles®=0,185)

E o B31(6 cycles®=0,190)
>3
W Modele B29

Modele H12

Modele H20 (3 cycles)

Modeéle B31 (6 cycles)

0 10 20 30 40 50 60
-3 (MPa)

Figure 7.4 — Comparaison entre les données expérimentales et les résultats de la modélisation



7.2 Critere Drucker-Prager

Dans cette partie, on s’intéresse a modéliser la limite d’élasticité macroscopique dans le cas
ou le solide de la couche microporeuse est de type Drucker-Prager. L’hypothese utilisée dans
la partie précédente reste valable dans cette partie. On cherche tout d’abord a définir la limite
d’élasticité de la couche microporeuse. Le critere macroscopique est déduit en basant sur le

dernier.

7.2.1 Homogénéisation a I’échelle microscopique

Le critere de la phase solide de la couche microporeuse est un critere frottant Drucker-Prager.

Contrairement a von Mises, f® dépend de la pression de confinement :
. | =
fie) = a<§tr(a) — h) +14/2<0 (7.40)

ou « et h désignent respectivement le coefficient de frottement et la résistance en traction
isotrope. Les relations entre la contrainte mésoscopique et la moyenne des déformations dans

la phase solide s’écrivent :
Um

(1—9¢)e, = T (7.41)
g (1 0 (1
41 — 9)e? = —(0,,)? — ] — 2 — 7.42
(=9 =—lm) g, (k) 1) 5 (u) (742)
ol
_i/ lt(~)th _‘/l - —i/~ dv (7.43)
crm—Qc chra et o4 = 20'd.0'd, zweco'd—Qc Qcad .
s 1 e 52 1 ~2 ~2 L. e

e=— [ tr(€)dVete=— [ €& dV avec & = =€;: € (7.44)

Q2 Jos Q2 Jos 2

On rappelle que l'indice (s) désigne la phase solide de la couche microporeuse.

Le comportement de la phase solide est élastique linéaire isotrope, caractérisé par :
o =C,:€avec C, = 3k,J + 2u,K (7.45)

alors :

&m = ksgv et &d = 2/~Lséd (746)

En utilisant (7.7) et (7.46), on obtient :

(7.47)



Prenant la moyenne de (7.47) sur la phase solide, on obtient :

= (s) I =0 s
el = 4(#5)203 = ¢’ (7.48)
= (s I —s

Lorsque la phase solide de la couche microporeuse atteint le critere, les moyennes des contraintes

dans la phase solide satisfont la condition suivante :

—(s)
h — kg€, h — kg€,
ps = “© —a S (7.50)
=(s) 2./€5?
21/ d

Combinant (7.41) avec (7.50), on obtient donc :

4u—¢kf=(T;%CDyfmu—¢wﬂmf (7.51)

Remplagant (7.51) dans (7.42), on obtient :

g (1) o - g (o - -9 = =0 (73

En utilisant I'expression (7.21) pour déterminer 0, (1/k.) et 0, (1/1.), on obtient :

a2

Togom —h1—9)"=0 (7.53)

A (0m)* + B, (04)” —

L’expression (7.53) est une ellipse lorsque o < /(1 — ¢).A’,.

Dans le cas d'une phase solide incompressible (¢¥=0,5) :

(b(?) B ¢) et B/ — (3 B (b) (754>

(1-2¢)(1-9¢) *3(1-29)

v=20,5 AL:4

Le critere (7.53) devient donc :

e — o= 9P~ 1) + oy, (7.55)
h oo 02000 L (1-2)
B T T ) B ) 720

On retrouve ici le critere de résistance obtenu par I'analyse ductile (cf. 6.60) lorsque la phase

solide de la couche est incompressible (Fritsch et al., 2007).



7.2.2 Moyenne de la contrainte sphérique

La démarche d’homogénéisation conduite avec la phase solide de Drucker-Prager nécessite
une estimation de la moyenne de la contrainte sphérique dans la couche microporeuse.
Quelle que soit la déformation auxiliaire Eg, la moyenne du champ de déformation sur le

domaine €2, a I’échelle mésoscopique s’écrit :
€ = (AP"] + AXVK) : Eq (7.57)

Le domaine €. étant constitué d’un matériau homogene de rigidité C., la moyenne du champ

de contrainte sur ce domaine est :
79 =C.: €9 =C,: (AP"] + A K) : E, (7.58)

Il ne reste plus qu’a prendre le tiers de la trace de cette expression, pour obtenir :
1

gtr(E(c)) = 3k APhE,, (7.59)

L’expression de A" a été déduite en résolvant le deuxieéme probléme auxiliaire d’ho-
mogénéisation linéaire (5.16) en tenant compte le fait que ko, — 00 et fine — 00. Aiph
possede la structure suivante :

(3kac =+ 4/~La0)<1 + /)>3
AKge + F

Asph — (7.60)

Par ailleurs, la contrainte moyenne 3.,, = @, sur I’ensemble du VER est reliée a Ej,, par :

(3kae + 4piae) F
N, = (1— Eom 7.61
(1 e, (7.61)
On a ainsi établi :

Tm® = D%, (7.62)

o 3k(1 + p)?

AL+p 3

D=———""¢ct F=3kp+1)°+4u. 7.63

En remplagant x = k./p. dans 'expression (7.63), on obient D une fonction sans dimension

qui dépend de y, f, p et ¢.
3x(1+p)°
(1= F)Bx(p+1)* +4)

D (7.64)

7.2.3 Homogénéisation a 1’échelle mésoscopique

Il s’agit maintenant de déterminer le critere d’élasticité macroscopique a partir du critere
et du comportement de la couche microporeuse. A 1’échelle mésoscopique, la couche micropo-
reuse est regardée de facon homogénéisée. Son comportement est élastique linéaire isotrope,
caractérisé par :

o=C,:eavec C, =3k.J+2uK (7.65)



Les moyennes quadratiques des déformations déviatorique équivalente et sphérique dans la

couche microporeuse sont liées au chargement macroscopique par les équations suivantes :
1187 = =0u(1 k)2, = 01 1100) %5 (7.66)

£ 29 = 001 k)22, — 0p(1/ 110e) 22 (7.67)

Comme le matériau reste dans la phase d’'un comportement élastique linéaire, les moyennes
quadratiques des déformations déviatorique et sphérique dans la couche sont reliées a celles de

la contrainte par :

e e
g(C) _ %(C) (kl)Q (7.69)
En remplagant (7.68) et (7.69) dans (7.66) et (7.67), on obtient :
T3 = = @1 k) + 01 3) (7.70)
#5) = = @O k) + 001 aos) B a7

La détermination des quantités 0,,(1/kac), 0u(1/ ttac), Ok(1/kac) €t Ok(1/pqc) a déja été présentée

dans le cas de von Mises. On rappelle ici ses expressions simplifiées :

B,

__ A _
all(l/kac) - (MC)Q t a,u(l/,uaC) (,uc)Q (772>
O(1/kae) = — <2§2 et O(1/ ptae) = — (/ilgz (7.73)

Dans lesquelles B),, A, Aj et By, sont des fonctions sans dimension qui dépendent uniquement
de x, f et p avec x = k./ 1. est une fonction de (ks, s et ¢). Ses expressions sont données dans
I'annexe B (cf. B.6, B.9, B.12, B.14).

En remplacant (7.72) et (7.73) dans (7.70) et (7.71), on obtient :

—(c 1
@37 = (A3, + BS 5 (774
— (@) _ 2 2y 1
(02,7) = (AZ2, + BpX3) 7 (7.75)
Prenant la moyenne de (7.53) sur la couche microporeuse, on obtient :
1 (2 /(52 A" 2
A (027 ) +B,(07 ") + = (T —h(1—¢))" =0 (7.76)

En introduisant (7.74), (7.75) et (7.62) dans (7.76), on aboutit a un critere macroscopique de

la forme :

Tt =@ (7.77)



o M, N et M sont des fonctions de k,, ps, f, p, ¢, h et a. Il s’agit d’un critere elliptique dont
la taille et le centre dépendent de la résistance en traction h, du coefficient de frottement «
des propriétés élastique de la phase solides de la couche microporeuse ainsi que des propriétés

géométriques du matériau (p, f, @).

On compare, pour les mémes propriétés géométriques, a la figure 7.5, le domaine de
résistance obtenu par l'analyse ductile aux domaines d’élasticité obtenus par I'analyse fragile
correspondant a deux cas : phase solide incompressible et k=585 GPa et u,=13,8 GPa. Les
parametres géométriques intrinseques 7y et f, sont respectivement de 0,45 et 0,27. Contraire-
ment a von Mises, on remarque la différence entre le cas d'une phase solide incompressible et
celui de k;=58,5 GPa et us;=13,8 GPa. Le module de compressibilité (ks) de la phase solide de

la couche microporeuse a effet sur le domaine d’élasticité macroscopique.

0.5 T
Analyse ductile : a=0.3.®=0.172
0.4- Analyse fragile ks:°° | i
Analyse fragile kS:58,5 GPaJ,JS:13,8:GPa
I
0.3f | 1
£
=]
N
0.2 : 1
[
0.1f | 1
I
I
0 L L L L
-0.5 -0.4 -0.3 -0.2 -0.1 0 0.1 0.2 0.3

> /h
m

Figure 7.5 — Comparaison des criteres macroscopiques pour ®=0,172

7.2.4 Application

Comme dans la partie précédente, on cherche a modéliser la rupture fragile du calcaire
d’Euville. Le coefficient de frottement « et la résistance en traction h sont les propriétés res-
tant a définir. Le calage entre les résultats du modele par rapport aux données expérimentales
des échantillons intacts donne une valeur de h = 191 MPa et de a=0,35 pour les propriétés
mécaniques de la phase solide de la couche microporeuse. La détermination du domaine

d’élasticité des échantillons intacts et altérés a été abordée dans la section 7.1.3.

La figure 7.6 présente le critere d’élasticité macroscopique modélisé de l’ensemble des
échantillons intacts et altérés ainsi que leurs données expérimentales. Le modele reproduit tres
bien les données a la rupture des échantillons a deux états intact et altéré. Compte tenu de la
limite des données expérimentales, il faut cependant rester prudent sur la validation du modele.

Des données expérimentales complémentaires a ce niveau de confinement sont nécessaires.
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Figure 7.6 — Comparaison entre les données expérimentales et les résultats de la modélisation

des échantillons testés a 1 MPa de pression de confinement effective

7.3 Conclusion

On a construit un critere de limite d’élasticité a 1’échelle macroscopique a partir d’un critere
de rupture local de type von Mises et Drucker Prager donné sur les contraintes dans la phase
solide de la couche microporeuse. L’intérét est de donner une comparaison entre le domaine
d’élasticité obtenu par cette approche avec le domaine de résistance obtenu par analyse duc-
tile. Il faut rester conscient du fait que ce choix de critere local ne décrit pas précisément les
micromécanismes de la rupture intervenant a 1’échelle microscopique. La rupture fragile du
carbonate semble survenir par le développement local des microfissures autour des pores dans
le milieu (Zhu et al., 2010). Il s’agit d’'un compromis assurant la faisabilité, du point de vue
technique, du développement du modeéle.

On obtient un bon accord entre les données expérimentales avec les résultats de la
modélisation. Compte tenu de la limite des données expérimentales, il faut cependant rester

prudent sur la validation du modele.
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Les études expérimentales et théoriques conduites au cours de ce travail de recherche avaient
pour objectif de caractériser et de modéliser le comportement du calcaire d’Euville sous I'effet
d’une altération chimique.

Concernant les travaux au laboratoire, la méthode d’altération chimique mettant en ceuvre
de l'acide retard constitue le coeur de notre étude. Autour de cette technique qui garantit
I’homogénéité de l’altération et permet donc de conserver la nature de volume élémentaire
représentatif de ’échantillon apres altération, une méthodologie expérimentale globale a été
développée pour étudier I'impact chimique sur le comportement hydromécanique du calcaire
d’Euville. Les résultats obtenus précisent 'influence de I’altération chimique sur les propriétés
pétrophysiques et géomécaniques ainsi que la microstructure du calcaire étudié.

Du point de vue des propriétés pétrophysiques, les cycles de traitement acide induisent
une augmentation controlée de la porosité. L’évolution de la perméabilité montre différentes
tendances en fonction du niveau de I'altération. Les échantillons soumis a 6 cycles de traitement
d’acide montrent une nette augmentation de la perméabilité. Cette augmentation s’explique par
I’accroissement de la taille moyenne des seuils d’acces aux pores due a la dissolution de calcite.
Les échantillons soumis a trois cycles de traitement acide ne montrent pas de tendance similaire.
La perméabilité présente une augmentation ou une diminution d’amplitude modérée alors qu’un
gain d’une unité de porosité (1%) a été obtenu apres altération chimique. L’effet combiné d’une
faible augmentation des rayons d’acces aux pores et d’'un dépot de fines dans les gorges de pore
pourrait étre a l'origine des résultats observés.

L’étude mécanique démontre la diminution des propriétés élastiques et de la résistance a la
rupture des échantillons altérés sous l'effet de I'altération chimique. Le module de cisaillement
est le plus influencé et présente une diminution significative. L’effet chimique sur 1’évolution de
la résistance a la rupture est plus complexe. Il dépend essentiellement du niveau de confinement
et de la porosité de I’échantillon étudié. On observe un effet significatif de I’altération chimique
sur la résistance a la rupture pour les échantillons ayant subis une pression de confinement
élevée. Au contraire, pour les échantillons testés a une faible pression de confinement, seule la
porosité semble gouverner leur niveau de rupture.

L’étude de I’évolution de la microstructure de la roche a permis de mieux comprendre les
phénomenes mis en jeux a l’échelle microscopique. La caractérisation de la microstructure a
révélé une structure granulaire a double porosité du calcaire d’Euville. On observe la présence
de grains crinoidaux, de ciment syntaxial et de lithoclastes. Ces différentes phases ont été
formées a partir de cristaux de calcite par différents processus intervenu pendant la diagenese.
L’étude de I’évolution de la microstructure souligne les différents effets de ’acide sur les deux
familles de pores : macropores et micropores. Les résultats indiquent une plus grande sensibilité
a l'acide des pores de taille intermédiaire.

Concernant les travaux de modélisation, dans le chapitre 5, on a développé un modele mi-

cromécanique permettant de modéliser 1’élasticité du calcaire d’Euville et son évolution sous 'ef-



fet de ’altération chimique. Ce modele, qui recourt a ’homogénéisation des milieux aléatoires,
est basé sur un schéma auto-cohérent avec des grains composites comportant un noyau entouré
par une couche d’interphase microporeuse qui modélise I'influence combinée du ciment syntaxial
et des lithoclastes microporeux sur le comportement macroscopique. Il s’agit d’'une morphologie
approchée simple et bien adaptée pour mettre en ceuvre la technique d’homogénéisation. On
obtient un bon accord entre les résultats de la modélisation et les données expérimentales en
déterminant certains parametres microscopiques par analyse inverse.

Le chapitre 6 cherche a modéliser la résistance a la rupture ductile du calcaire d’Euville en
mettant en place une technique d’homogénéisation non-linéaire. Le critere proposé est donc en
théorie adapté a la modélisation de la rupture de type ductile du géomatériau. Le bon accord
entre les résultats de la modélisation et les données expérimentales crédite 1’application de ce
modele pour modéliser la résistance dans les domaines des confinements élevés et son évolution
sous l'effet de l'altération chimique.

Le chapitre 7 cherche a modéliser la rupture fragile macroscopique du calcaire étudié a
partir de la limite d’élasticité macroscopique calculée par homogénéisation. Les criteres locaux
portent sur les contraintes dans les cristaux. Des que le critere est atteint, la phase solide
concernée ne prend plus aucun effort. Cette représentation n’est évidement qu’une modélisation
des micromécanismes intervenant a 1’échelle microscopique. Il s’agit donc d’'une simplification
pour permettre le développement d’'un modele analytique.

Les travaux réalisés ont apporté des données expérimentales nouvelles sur le comportement
hydromécanique et poromécanique du calcaire d’Euville sous l'effet d'une altération chimique
et une approche micromécanique permettant de modéliser ces comportements a été proposée.
Différents points requierent des approfondissements. On donne des perspectives de recherche a
la suite de cette these.

Sur le plan expérimental :

e Une étude plus approfondie de la rupture de calcaire d’Euville pourraient étre réalisée
en profitant de la progression des techniques d’analyse d’image pour comprendre 'im-
pact de 'altération sur les mécanismes de rupture a I’échelle microscopique. Les données
macroscopiques a la rupture restent a compléter.

e Les modules élastiques ont été mesurés sur échantillons distincts a différents niveaux
d’altération introduisant ainsi les problématiques de dispersion intrinseque de la roche
dans l'interprétation des résultats. L’adaptation d'une cellule triaxiale a I’altération chi-
mique a ’acide retard semble une piste tres prometteuse pour étudier 'effet chimique sur
les modules élastiques.

e La mesure des propriétés élastiques dynamiques du calcaire a partir de mesures acous-
tiques est une piste a explorer afin de pouvoir les comparer avec les données statiques
obtenus par essai triaxial.

e La caractérisation de 1’évolution de la microstructure reste limitée dans notre approche.



Des études supplémentaires sont nécessaires pour confirmer la tendance observée.
Sur le plan théorique :
e La mise en ceuvre de schéma d’homogénéisation numérique pour le probléeme d’interface

e [’approfondissement de I’étude de la transition fragile-ductile






Annexe A

Mesure des modules élastiques

Cette annexe rassemble les données concernant la mesure des modules élastiques drainés
de I’ensemble des échantillons d’Euville testés. On indique pour chaque échantillon les niveaux
de chargement atteints au moment ou la décharge élastique a été réalisée et 'amplitude de la

variation de contrainte déviatorique pendant la phase de décharge.
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. ) Nombre | Porosité Pl q mesure | A q mesure Ko G
Echantillon
des cycles | finale | (MPa) | (MPa) (MPa) (GPa) | (GPa)
B29 0 0,169 1,0 8,5 5,4 21,0 11,1
Hi12 0 0,181 0,9 8,6 5,4 19,8 10,3
B18 0 0,172 1,0 8,6 5,4 18,7 10,1
H1 0 0,179 1,0 8,6 5,4 19,1 10,6
B6 0 0,172 0,9 8,7 5,4 20,4 11,2
B12 0 0,180 1,1 8,6 5,4 22,1 11,5
H13 0 0,183 1,1 8,5 5,5 23,7 11,1
H2 0 0,164 1,0 8,8 5,5 18,9 11,8
B35 0 0,169 1,0 8,5 5,4 18,6 11,6
H42 0 0,182 0,9 8,7 5,4 17,6 10,8
B9 0 0,173 1,0 8,5 5,4 20,8 10,6
H15 0 0,181 1,1 8,6 5,4 20,4 10,3
B13 3 0,187 1,1 8,7 5,4 21,2 8,4
B16 3 0,187 1,2 8,6 5,5 14,3 7.5
H17 3 0,187 1,1 8,7 5,5 13,0 7.4
H16 3 0,189 1,1 8,7 5,5 15,3 8,1
H4 3 0,170 1,0 8,7 5,5 16,2 8,9
B19 3 0,182 1,0 8,7 5,5 15,9 8,8
H34 3 0,182 0,9 8,6 5,4 14,6 8,3
B34 3 0,185 1,0 8,5 5,4 15,6 8,9
B30 3 0,179 0,9 8,8 5,4 16,3 8,0
H9 6 0,195 1,1 8,6 5,4 12,4 6,2
B1 6 0,192 1,1 8,6 5,4 13,5 7,1
H10 6 0,195 1,1 8,6 5,5 13,6 6,7
B5 6 0,187 0,9 8,8 5,5 13,5 6,9
B31 6 0,190 1,0 8,5 5,2 12,3 7,7
B36 6 0,193 1,0 8,5 5,4 X 7,9
B32 6 0,192 1,0 8,5 5,3 12,4 7,7
H5 6 0,185 0,9 8,7 5,3 12,9 7,6

Tableau A.1 — Mesure des modules élastiques drainés
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Annexe B

Dérivation des modules homogénéisés
par rapport a u. et k.
Calculs utilisés pour les sections 6.1.2 et 7.1.2

On détail ici les calculs des dérivées des modules homogénéisés par rapport a . et k. dans le
but de déterminer les criteres de résistances macroscopiques dans les chapitres 6 et 7.

On calcule tout d’abord les dérivées par rapport a p..

Introduisant k. = xu. dans (6.4) et (6.20) on obtient :

B= (48(2+3f)x+32(1+15f))pc
C= 203x+4)((—1+3f)3x + (=7+18f)2) 2 (B.1)
D= —(1-2f)3x+4)u

0,B = 480f + 32
9,C = (36x(—3+8f) +32(=7+ 18f)) e (B.2)
OuD = —(1-2f)3(x +4)(3x +4)u

On rappelle 'expression (6.21) :

aﬂ:u(c)uc _ 1 <8uB(N2c)2 + aLbCM(c)Lc + aﬂD) (B?))

p o p\ 1152(0,)% +2Bu). +C

a,u,uac =

Introduisant (B.1), (B.2) et u2. = A(x, f)p. dans (B.3), on obtient :

1 (480f +32)A(x, £)? + (36(—=3 + 8f)x + 32(=7+ 18f)) A(x, f) — 3(1 — 2f)(x + 4)(3x + 4)

ublac = P 1152A(x, £)2 + (64(1+ 15F)x + 96(2+ 31)) A(x, f) + 2(3x +4) (3(—=1 + 3f)x + 2(—7 + 18]83) Y
On obtient alors : D ftne 220, 1o B |
b == = T AG D e .
Avec : PO
T Al S oo
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A partir de (6.22), on obtient :

Dpkae = (1 - f)f(3X(1 +9)° +4) O ftac + 165(A(x, f)Q/p)2 B1)
’ (4540 /o + F(3x (1 + p)* +4))
Alors : 3
k)= = S o D) ™
Donc :
A, = Ok A f)/p + F(3X(L+p)* +4) ) B9)

41— N)(Bx(L+p)* +4)A(x. )/p

On détermine ensuite les dérivées par rapport a k.

1 (16 +24f)Ax, f)* + (=18 +48f) + 6(=1+3f)x) A(x, f) + (=1 +2f)(4 + 3x)

Onttac = p5T6A(x, f)2 + ((32+48f) +48(2+ 3F)x)A(x, f) + (4 +3x) ((—14+ 36 f) + 3(—1 + 3f)x)
(B.10)
On obtient alors : ,
akuac (XP) 8]9”(10 Bk
O (1/ pac) = — = — = — B.11
f ee) = == 2 ™ = A0 Dk? = (k2 (B.11)
Avec : ,
B, = M (B.12)

A(x, f)?

Par ailleurs :

akkac - _XQakkac
kc%c B <k0)2

BARACC) P+ I (BX( 40 +4) 12 Ar
Ga=pear o+ daw e — wr &

Ok(1/koe) = —

Soit
_ 2 34kA0G f)/p+ F(3X(L+p)° +14) 1o
A =x akkac(4(1 ) Gx( £ o) DA, f)/p) (B.14)

Calculs utilisés pour la section 6.3.2.3

Calculs de D,

A partir de l'expression (6.137) :

24pk 24K 1 D
72 P —— 5 =P (B.15)
(Bx(L+pP+4) He — He

Avec
24
D, = S (B.16)
(3x(1+ p)? +4)




Calculs de C,
A partir de 'expression (6.138) :

K Kac
C = —p*0,(1/N) — 9p2(?)2au(k:ac> + 2Pt (J?)2 (B.17)

Dans laquelle :

—_ 12f(1 — f)’%(’%auuac + f) %ffzaﬂuac + 16K(Ma6)2

9,(1/N) = et Dk = (1— f) (B.18)

(4K e + fF)? 3 (46 ptae + [F)?
Alors
c (f"fzauﬂac + "‘fo) (f"anu/Lac + 16%3(#%/"?)2) 96(1 — f)tac H_Q
v P D G rm T P G gy Wioe + [F 2
_ Kf?—16K3(p1ge/ F)? K pac(4piac + fF)
=12(1—f) (46 ftae + fF)? +96(1 - f)P (4K ftac + fF)?
_ Rf? 4+ 16K° (ftae/ F)* + Sptac fFR*\ o0 (46 (Hac/F))? + 8 (ac/ F) f )
-0 >< (Uittee + [ ) =11 )“( (Arftac + TP+ J7
Ak (ge/ F 2
—12(1 —f)m<( (Zil;aj+>;{2) ) =121 - )75
(B.19)
On obtient : c
C = p2—=~ B.20
LN PRE (B.20)
Avec
K
C,=12(1— B.21
Ty 2
Calculs de A;. et C;
A partir de 'expression : 5 5
foll = ZTn—p (1= f) (B.22)
On a : 3 3y 523
F o (Bx(1+p)? +4)k '
Alors :
. A = SHX (B.24)
(3x(1+p)® +4)
3hX (B.25)

C’“:(l_f)(3x(1+p)3+4)
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