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PRINCIPAUX SYMBOLES ET NOTATIONS

Les sujets abordés au cours de cette recherche se situent bien souvent a la frontiére entre
diverses disciplines ; ainsi le méme symbole peut signifier deux grandeurs relatives 2 des disciplines
différentes. Dans ce cas, nous avons précisé, dans la liste des symboles qui fait suite, le chapitre
concerné par une signification donnée.

Coefficient de prise d'ean en masse par
capiltarité (g/em?mn!?2),

Coefficient d'absorption d'eau (s.u).

= 1000/Q - Facteur d'atténuation des ondes P 2
I'état sec (s.u.).

Coefficient d'anisotropie sur les vitesses
ultrasonigues.

Coefficient d"anisotropie snr les déformations
linéaires.

Teneur en eay critique.

Coefficient de hauteur d'ascension capillaire
(cm/mul2y,

Coefficient de dispersion des spectres
porosiméiriques,

Concentration velumique des pores de
cocfficient de forme o, - Ze{o) = $ (porosité),
Coefficient de diffusion absolu de la vapeur d'eau
(mZfs).

Domaine de variation d'one grandear (au sens
écart-type statistique).

Module d'élasticité - Module d'Young (MPa).
Epaisseur d'one fissure (jtm).

Energie libre,

Fréquence (Hz).

Energie interfaciale interface glace-ean.

Energie interfaciale interface ean-solide.
Enthalpie libre.

Indice de gélivité (granulats).

Accélération de la pesanteur (m/s?).

Enthalpie.

Spectre de fissuration.

Point d'inflexion des courbes de premidre
injection de mercure.

Point d'inflexion des courbes de seconde
injection de mercure,

Indice de gqualité d'un matériau (relaiif aux
vitesses des ondes (s.u,).

Flux massique (m2/s).

Modute de comressibilité (MPa).

Pennéabilité intrins2que (m2 ou D).

Nombre d'onde.

Coefficient Los Angeles.

Coefficient Los Angeles aprés gel.

Libre parcours moyen sans choc des molécules
de gaz (Um),

Masse d'an échantillon - pesée hydrostatique (g).
Masse de 1a fraction solide - masse séche d'un
échantillon (g).

Masse d'un échantiflon totalement satoré (g).
Porosité totale (%).

Ntd Porosité totale - densité de constitution (%).

Nt Porosité totale - pesée hydrosiatique (%).

Nw Porosité totale accessible A I'san sous vide (%).

Npg Porosité totale - I'injection de mercure (%).

N1 Porosité libre - 2&me injection de metcure (%).

N p Porosité pi€gée de mercure - retrait (%).

N>1p Porosité au mercure d'accds > 4 pum (%).

N<ip Porosité an mercure d'ace2s < 2 1pm (%).

N®) Porosité de 1a famille de pores d'acces larges
(%)

N@) Porosité de la famille de pores d'acces fins (%).

Nr¢ Porosité de fissure déterminée par l'indice de
qualité IC (%).

Nysi Porosité Hirschwald - Immersion pendant 48h 2
pression ammosphérique (%).

P,  Pression capillaire.

Q  Débit massique (m?/s).

Qp Facteur de qualité - atténuation des ondes P
(s.u.).

Pc  Seuil de percolation - Probabilité critique enire
amas finis et chemins infinis (s.u.).

R1/RsRayons de conrbure principaux d'vne surface
(m).

r, R Rayons d'acces principaux 2 un réseau poreux
(porosimétrie an mercure) (Lm).

r¢  Rayon d'un wbe capillaire (pum).

rh  Rayon hydrauligue {yum).

R¢ Résistance 2 la compression (MPa),

S Entropie,

Spo Surface de pores spécifique (m*/g).

Spot Surface de pores spéeifique de la porosité libre
au mercure {cm?/g),

Sw Degré de saturation en ean (%).

S4sn Coefficient d'Hirschwald - Degré de saturation
aprés imbibition de 48h (%).

Scap Degré de saturation - ascension capillaire (%).
Scr  Degré de saturation critique (%).
T Température (°C).
Ty Température de congélation de I'ean libre (°C).
U  Energie interne,
4] Vecteur mouvement,
Vp Vitesse des ondes longitudinales (m/s).
Vs  Vitesse des ondes transversales (m/s).
Wp  Teneur en éau pondérale
Wp = (MeauMe Jx100.
Wy  Teneur en eau volumique

Wv = (Ve_auwmm)xlﬂo.
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Coefficient de forme d'un vide - rapport
épaisseur /longuenr {Chap.4 - Porosimétrie).

Coefflicient d'atténuation d'une onde (Chap. 6 -
Ulirasons),
Chalear latente par untié de masse (cal/g).

Epaisseur de la couche d'eau lige (Lum).

Déformation linéaire dans dans e plan i d'un
€chantilion cubique par compression isotrope.

Flux de chaleur,

Porosité exprimée en taux (0 < ¢ < 1).
Viscosité dynamique (FPo).

Porosité de fissure déterminée par compression
isotrope (%).

Conductivitd thermique (Chap. 9 - gel).
Coefficient de Lamé (Chap. 6 - Ultrasons},

Potentiel chimique (Chap. 9 - gel).

PRINCIPAUX INDICES

m-mmm

Solide t Total
Eau I Libre
Glace p  Piégé
Liguide

Fluide

PRINCIPALES CONVERSIONS

Pression
1bar = 10° Pa = 0] MPa = 14,5 PSIA = 750 mm de Hg = 750.103 mm de Hg

Tension interfaciale
1 N/m = 103 dynfem

Perméabilité
1 D (Darcy) = 103 mD = 1012 m?

Pd

Ps
Pn

sec Erarsec
sat Erwatsaturé

ABREVIATIONS DES MATERIAUX ETUDIES

J1
J2
J5

Eu
Le

Gul Calcaire sublithographique de Gudmoni

Calcaires bioclastigues de Jaumont

Calcaire a entroques d'Ewville

Calcaire a entrogues de Lérouville

Gu2
Gu3

D1
D2

Module de cisaillement (MPa) (Chap. 6 -
Ulirasons).

Cocfficient de Poisson,

Masse volumique apparente - rapportée au
volume total de I'échantilion (g/em3),
Masse volumique de Ia fraction solide (g/cm?).

Courbure normale d’'une courbe sur yne surface
€1 UR point.

Tension interfaciale - Tension de surface (N/m
en 8.1, dyn/cm en C.G.S).
Angle de contact fluide/solide.

Coefficient de dilatation volumique lors de la
transformation eau-glace.

Tortuosité (s.u.).

Pulsation d'une onde.

w  Eau
ng Non gelée

Masse volumique
1 g/em?® = 108 kg/m?

Calcaires oolithiques de Gudmont

Calcaire sublithographique de Dugny
Calcaire crayeux de Dugny
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Le travail présenté dans cette thése s'inscrit dans le cadre du Programme National de
Recherche - Développement en Génie Civil "MATERLOC ecalcaires" qui a pour axes principaux
la valorisation des matériaux locaux ainsi que I'optimisation de leur utilisation. Les
interactions, au niveau régional, enfre matériaux offerts et utilisations demandées étaient une des
préoccupations majeures du comité scientifique de "MATERLOC calcaires”. De ce fait, ce
programme s'est focalisé sur des régions pilotes dont Ja Lorraine faisait partie. Les motivations de ce
choix étaient multiples. Les matériaux dominants dans cette région sont précisément les roches
calcaires bien que l'utilisation courante en Génie Civil favorise les matériaux issus des réserves
alluvionnaires siliceuses, exploitations & risques, 2 long terme, pour la stabilité des nappes
phréatiques, par exemple. De plus, 1a réduction de la production des laitiers de haut fourneaux
conduit  rechercher d’autres matériaux de substitution,

L'un des points clés de cette démarche de valorisation était 1'étude de la durabilité au gel
des roches ealcaires et 1'analyse des différents paramétres intervenant dans les mécanismes de gel
de ces matériaux. C'est ce point que nous allons traiter dans ce travail.

Les calcaires ont mauvaise réputation vis-2-vis du gel, et image des grouines, gélifracts
fossiles hérités de 1'altération des massifs rocheux calcaires au cours des grandes glaciations du
Quaternaire, reste bien présente dans les esprits d&s que 'on aborde le sujet bien que les échelles de
temps et de puissance de gel soient totalement différentes. Cette réputation repose bien souvent sur un
malentendu résultant d'une inadéquation entre les protocoles de détermination de la sensibilité au gel
des matériaux et les caractéristiques propres aux roches calcaires.

Les travaux concernant le gel des matériaux naturels en général et des roches calcaires en
particulier ont &té traités sous des angles différents selon le domaine de prédilection des équipes de
recherche. En France, le Centre de Géomorphologie de Caen a développé une démarche
fondée sur la caractérisation des matériaux et des gélifracts fossiles. L'aspect théorique des
mécamsmes du gel, englobant des approches thermodynamiques, physiques, et mathématiques du
probléme, a surtout &té développée par les équipes de recherche du Centre CNRS
d'Aérothermique de Meudon et du Laboratoire Central des Ponts et Chaussées. Ces
études ont porté principalement sur la compréhension des mécanismes du gel des sols et des roches,
ainsi que sur la modélisation du gel de ces matériaux dans les ouvrages du Génie Civil (en structure

routiére, par exemple).

Nous avons adopté, dans ce travail, une démarche intermédiaire, fondée sur une
caractérisation précise des roches calcaires du point de vue pétrophysique et plus
particuli¢érement sur I'analyse du milien poreux de ces matériaux. Cette approche rejoignait
une des préoccupations du Laboratoire de Géomécanique de I'Ecole Nationale Supérieure
de Géologie de Nancy, concernant la physique des roches au sens large.

Iniroduction générale These J. M. Remy, 1993
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Les matériaux choisis, pour mener cette tude, sont des calcaires de Lorraine, issus de
quatre sites d'exploitation et représentant dix faciés différents couvrant une large gamme de structures
carbonatées et d'utilisations dans les divers domaines du Génie Civil,

Les phénomeénes de saturation en fluides dans ces roches calcaires, ainsi que leur
répartition sont liés au réseau poreux de la roche par le simple fait que ce réseaun va servir de
réceptacle au fluide. De la méme fagon, le changement de phase de I'eau lors du gel et les
contraintes induites par le gel siegent au sein du réseau poreux. Une €tude de la saturation en eau et
des mécanismes de gel de I'eau dans une roche passe donc par 1a compréhension du milieun poreux de
cette roche, en termes de forme, de répartition de pores (tailles et emplacements), et de types de
porosité (de pores, de capillaires, ou de fissures). '

L.a détermination d'un certain nombre de parametres du réseau porenx des roches
carbonatées fait I'objet de la premigre partie et va nous permettre d'avoir une image de ce résean.
Nous tenterons de dégager des lois physiques d'évolution de ces paramétres en fonction du type de
roche calcaire afin d'évaluer en particulier I'influence du faci®s calcaire. Les moyens mis en peuvre
pour caractériser ces réseaux carhonatés se composent d'analyses directes de la texture rocheuse
(visualisation au microscope €lectronique 2 balayage) ainsi que de méthodes d'analyses indirectes.
Ces derni&res sont constituées d'une panoplie d'essais physiques et mécaniques comprenant :

- des mesures de masses volumiques et de porosités,

- la porosimétrie au mercure,

- les propriétés acoustiques des matériaux (propagation et atténuation des ondes ultrasoniques),
- I'émde de la fissuration par des essais de compression isotrope.

Dans une deuxiéme partie, nous traiterons des différents modes de saturation et de
distribution d'eau dans ces matériaux en fonction de leurs types de réseau poreux,
cect sur la base d'expérimentations reposant sur des saturations par différentes méthodes (immersion
totale, capillarit€) ainsi que sur des mesures de perméabilité.

A la lumiere de ces résultats, nous aborderons dans une troisiéme partie, les
mécanismes de gel des roches calcaires. Nous essayerons d'abord de dégager les processus
prépondérants & partir d'une analyse des différentes théories avancées. Une étude expérimentale,
reposant sur une simulation des conditions de gel en laboratoire et sur un suivi de
I'endommagement a partir des propriétés ultrasoniques, viendra étayer ces mécanismes
théoriques. Nous tenterons d'en dégager une relation entre durabilifé au gel et type de
réseau poreux. Le dernier chapitre, cloturant cette troisi®me partie, abordera I'aspect normatif
(granulats, pierres, enrochements calcaires) avec un oeil critique, sur la base des conclusions tirées de
l'analyse expérimentale.

Introduction générale These 3. M. Remy, 1993



INTRODUCTION

La connaissance de la géométrie du milieu poreux des roches carbonatées est le point de départ
obligatoire d'une étude des processus de saturation en eau et des mécanismes de gel de T'ean dans ces

roches calcaires.

Le but de cette partie est de déterminer les parametres fondamentaux caractérisant le réseau
poreux et d'apprécier l'influence du facies calcaire sur ces paramaires.

L'expérimentation permettant 1a détermination de ces paramétres repose principalement sur la
porosimétrie au mercure. Cet essai, délicat tant d'un point de vue manipulation expérimentale que
d'un point de vue interprétation, est riche en renseignements si I'on a bien & I'esprit la réalité physique
des parametres mesurés.

Des mesures de porosités et de masses volumiques par différentes méthodes ainsi qu'une
détermination de la porosité de fissure des matériaux par un essai de compression isotrope
hydrostatique completent cette étude. Les propri€iés uvitrasoniques des matériaux (vitesse et
atténuation des ondes) sont également utilisées comme moyen de caractérisation et permettent de
valider certains parametres du milien poreux.

Cette partie débouche sur une répartition des facies calcaires en différentes familles de milieux
poreux fondée sur les propriéiés structurales et géométriques des réseaux poreux, chaque famille étant
susceptible de se comporter d'une fagon particuli¢re vis a vis des processus de saturation, transport
de fluides et des mécanismes de gel.

181¢ partie : Milicux poreux carbonatés Thase J. M. Remy, 1993
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CHAP.1.

GENERALITES ET DEFINITIONS

1, GENERALITES SUR LES ROCHES CARBONATEES

II n'est pas question, dans ce paragraphe, de détailler tous les éléments entrant en jeu dans la
composition des roches carbonatées, mais simplement de rappeler quelques notions élémentaires afin
de faciliter la description du matériau calcaire étudié et la compréhension de la répartition de la
porosité dans une roche calcaire. Toute roche carbonatée posséde une texture qui lui est propre et qui
résulte de l'agencement "d'éléments” pétrographiques unitaires. Ces "éléments” peuvent tre classés
gn trois principaux groupes :

- les éléments figurés,
- la phase de liaison entre ces éléments figures,
- les espaces poreux.

1.1, ELEMENTS FIGURES

Les éléments figurés carbonatés sont formés soit par des matériaux carbonatés transportés
d'origine détritique (bioclastes, lithoclastes), soit par des particules individualisées par une structure
d'origine synsédimentaire (oolithes, oncolithes, pellets). La notion d'élément figuré englobe
¢galement les éléments minéraux non carbonatés, comme la matigre organique, les oxydes et
hydroxydes, les minéraux argileux ou siliceux qui peuvent avoir une origine détritique, néoformée ou
diagénétique.

1.2. PHASE DE LIAISON

Tous les éléments figurés que Fon observe dans une roche, sont généralement entourés par une
phase de liaison représentée par une matrice carbonatée fine ou par un ciment plus grossier.

181 partie : Milieux poreux carbonatés These J. M. Remy, 1993
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Les phases de liaison carbonatées se différencient soit par leur minéralogie (principalement
calcite ou dolomite), soit par leur classe de cristallinité., L'ouvrage d'Elf-Aquitaine sur la
caractérigation des roches calcatres (1975) donne l'échelle de cristallinité snivante :

- Micrite (ou dolomicrite) : carbonates de cristallinité inférieure 2 10 pim,

- Microsparite (ou dolomicrosparite) : carbonates de cristallinité comprise entre 10 et 80 juim,

- Sparite (ou dolosparite) : carbonates de cristallinité supérieure & 80 pum.

La classification de Folk (1959) donne une coupure 2 4 yim entre micrite et microsparite et 10 ptm
entre microsparite et sparite. Pour notre part, nous nous scmmes fondés sur l'individualisation ou
non des cristaux au microscope électronique. Dans la description des facis qui va suivre, une phase
micritique correspondra & des cristaux peu ou pas discernables (quelques microns), une phase
microsparitique, 3 des cristaux d'une taille allant jusqu'd une dizaine de microns, et une phase
sparitique A ceux de taille supérieure.

Ces classifications prennent un caractere génétique si 'on considére gu'une phase de liaison
micritique correspond généralement 2 une boue carbonatée de dépdt, alors que la cristallisation de
microsparite ou de sparite apparait surtout liée aux transformations diagénétiques précoces ou tardives
des dépdts. Toutefois, des micritisations secondaires peuvent exister dans le cas, par exemple,
d'éléments figurés subissant une activité organique.

D'autre part, 1a forme et I'agencement des cristaux calcitiques permettent de différencier :

- 1a calcite en frange fibreuse ("dent de chien" ou palissadique, cristaux allongés en forme
d’aiguille), ou granulaire, Les cristaux croissent & partir d'une base donnée (généralement une limite
de grain) avec un gradient de taille ;

- la calcite en mosaique (régulitre ou irrégulidre), composée de cristaux rhomboédriques qui
comblent généralement les espaces intergranulaires ;

- 1a calcite épitaxique (ou syntaxiale), cas particulier d'arrangement ol les cristaux croissent en
continuité cristalline avec un élément substrat (le plus souvent des fragments d'échinodermes).

Les différentes variétés d'éléments figurés présentes dans une roche calcaire et leur agencement
& l'intérieur d'une phase de liaison donnée définissent la texture de la roche. Cette texture englobe les
espaces poreux présents au sein de la phage solide carbonatée.

1.3. CLASSIFICATIONS

Les classifications proposées pour les roches carbonatées sont nombreuses et reposent
essentiellement sur des critéres descriptifs et/ou génétiques. Nous avons choisi d'adopter les
classifications préconisées par I'ouvrage d'Elf-Aquitaine (1975) reposant sur les travaux de Folk
(1659) et de Dunham (1962).

La classification de Folk (Tab. 1.I) résulte de la description pétrographique des éléments en
présence (nature et cristallinité de Ia phase de liaison, nature des éléments figurés).

La classification de Dunham (Tab. 1.1Y) repose sur la caractérisation texturale de la roche et
concerne Ja disposition présente des composants de la roche reflétant I'arrangement lors du dépbt. Les
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critéres essentiels sont 1a présence d'une boue carbonatée ou d'un ciment sparitique, Ia proportion
d'éléments figurés et la disposition jointive ou non de ces éléments. Aux quatre catégories spécifies
dans Ie tableau 1.II, se rajoute le terme de boundstone réservé aux calcaires construits (calcaires
récifaux, par exemple). Ceite classification, par I'évaluation de la proportion relative de grains et de
sédiments fins, fournit des indications concemnant I'aspect hydraulique du milieu de dépdt.

Ces deux classifications sont obtenues a partir d'échelles d'études différentes. La classification
de Folk correspond & des observations microscopiques (études sur des lames minces), alors que celle
de Dunham correspond & des observations macroscopiques (observations de terrain). Cette dernidre
comprend de plus un aspect génétique et fournit des renseignements guant aux milieux de dépbts.

p% d'éléments figurés p>10% 1% <p<10% | p< 1%
Phase de liaison Micrite Microsparite sparite Micrite Micrite
> 25% d'intraclastes . . . . Micrite 3
5 (Tithoclastes) Intramicrite | Intramicrosparite | Intrasparite intraclastes
g‘@ Micrite
E g[, % > 25% d'oolithes | Qomicrite QOomicrosparite Qosparite oolithes N
g g 2 - o > Micrite
= — 8 = a . a . + » : : .(Iite
§ % g g g % > 3/1 | Biomicrite { Biomicrosparite Biosparite biocl
b= q) = =
=] 8 = . . . . . R .
g‘é <[® g 8 1/3<<3/1 | Biopelmicrite| Biopelmicrosparite jBiopelsparite
8 alele s Micrite &
S ISIKES pellets
v E‘E <1/3 Pelmicrite Pelmicrosparite Pelsparite

Tab. 1.1. Classification des roches carbonatées selon Folk (1959). Le tableau présente le cas
d'une phase de liaison calcitique. Dans le cas d'une phase de liaison dolomitique, les termes
micrite, microsparite et sparite sont remplacés respectivement par les termes dolomicrite,
dolomicrosparite et dolosparite.

Grains Avec boue carbonatée | Sans boue carbonatée
Jointifs PACKSTONE GRAINSTONE
>10%
WACKESTONE
Non
jointifs
<10% MUDSTONE

Tab, 1.11. Classification des roches carbonatées selon Dunham (1962 ).
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2. POROSITE ET MORPHOLOGIE DE L'ESPACE POREUX

2.1. DEFINITION DU MILIEU POREUX

Un milien poreux est défini comme un ensemble d'espaces vides limités par une matrice solide.
Le volume total des espaces vides dans un volume rocheux donné rapporté & ce volume rocheux
représente la porosité de la roche. Paradoxalement, le milieu poreux d'une roche est caractérisé par la
phase solide qui limite les vides eux-mémes et leur confere une certaine géométrie. Nous emploierons
par la suite le terme de structure du milieu poreux pour évoquer I'agencement et la g€ométrie des
espaces poreux par opposition 2 la texture d'une roche qui définit 1'agencement des €léments solides
entre eux (éléments figurés et phase de liaison).

Le milieu poreux d'une roche a deux origines possibles :

- 'agencement textural de la roche et la porosité qui en découle étaient acquis dés la
lithification précoce des dépdts carbonatés ; on parlera, dans ce cas, de porosité primaire ;

- I'agencement textural de Ia roche est le résultat de processus diagénétiques postérieurs au
dépbt et qui 'ont modifié ; une porosité secondaire peut alors apparafitre, 3 la suite des dissolutions,
recristallisations et/ou fracturations résultant de la diagen&se précoce 3 tardive.

Ainsi, la porosit€ que l'on observe dans un échantillon calcaire est la somme de la porosité
primaire résiduelle, si celle-ci est encore détectable, et de la porosité secondaire qui vient généralement
masquer une grande partie de Ia porosité primaire.

2.2, POROSITE ET MORPHOLOGIE DU MILIEU POREUX

Volume de vides
Volume total

Ny =

Les roches calcaires ont des porosités totales Ny qui varient de moins de 1%, pour des calcaires
compacts tes fins, & plus de 40% pour certaines craics. On distingue classiquement la porosité dite de
pores et la porosité fissurale.

2.2.1. Fissures et fractures

Ces espaces poreux sont caractérisés par une géométrie ol deux dimensions sont trés grandes
par rapport A la troisiéme. La fissuration peut apparalire a différentes échelles (échelle du massif, de
I'échantillon, du grain) et résulte essentiellement des contraintes thermiques et mécaniques subies par
la roche au cours de son histoire.
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La fracturation 3 grande échelle ou macrofissuration est courante dans le cas des roches
calcaires et se présente généralement comme un maillage de fractures et de diaclases plus ou moins
liche au sein des massifs rocheux.

Par contre, la microfissuration (échelle du grain) est plus rarement développée dans les roches
calcaires. Ceci est dii en partie & 1'homogénéité minéralogique de la phase solide carbonatée et aux
propriétés mécaniques intrinseques du cristal de calcite dont le clivage facile peut dissiper les
contraintes subies. Toutefois, cetie absence apparente de microfissuration est relative ; en effet, des
microfissures existent mais leur volume est négligeable par rapport au volume poreux de type pore.
Ces microfissures pourront se développer au niveau des hétérogénéités texturales de fa roche (limites
grains-phase de liaison, bordures de grands cristaux de calcite} et se présenteront plutdt sous 1a forme
de joints de grains.

2.2.2. Pores

Ce sont les espaces poreux dont au plus une dimension est beaucoup plus grande que les denx
autres. C'est ce type de porosité que I'on rencontre le plus souvent dans les roches calcaires. La
description de ces vides porte essenticllement sur des critéres qualitatifs (origine, localisation, forme)
et quantitatifs (dimensions).

2.2.2.a, Eléments qualitatifs

L'’histoire de P'agencement textural de la roche (contemporain du dépdt ou 1ssu de la diagenése)
conduit & une premigre distinction entre porosité primaire, originelle du dépbt, et porosité secondaire,
résultant de l'histoire diagénétique de la roche.

De plus, la localisation de la porosité au sein de la texture carbonatée induit une distinction entre
porosité intra et intergranulaire.

Porosité intragranulaire

Ce sont les espaces poreux existant A l'intéricur des éléments figurés, soit par 1a nature méme de
ces éléments (vides associés A l'arrangement des cristaux, loges des micro-organismes), auquel cas
cette porosité est primaire, soit par dissolution partielle de ces éléments, conduisant 4 une porosité
secondaire. La caractéristique essentielle de Ia porosité intragranulaire est sa faible connexion avec la
globalit€¢ du milieu poreux. Les acces, généralement de petites dimensions, sont situés entre les
microcristaux de calcite constituant l'enveloppe des éléments figurés (micritisation de surface).

Porosité intergranulaire

Ce sont les espaces poreux existant dans la phase de liaison, entre les éléments figurés. Ces
'vides sont dus, soit 2 I'arran gement originel du dépot (porosité primaire), soit 4 la dissolution partielle
de la phase de liaison ou des bordures de grains (porosité secondaire).
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La forme des espaces poreux conduit & une différenciation entre une porosité de pores sensu
stricto et une porosité capillaire. Ces porosités auront des comportements différents vis 2 vis du
transport et du stockage des fluides.

Porosité de pores s.s.

Ce sont les espaces poreux dont les trois dimensions ont le méme ordre de grandeur. Ils
peuvent &tre schématisés par une forme subsphérique. Cette porosité correspond 2 la notion intuitive
de pore et participera principalement aux processus de saturation et de stockage de fluide.

Porosité capillaire ou d'accés

Ce sont les espaces poreux dont une dimension est plus grande que les deux autres. Ils peuvent
gtre schématisés par une forme cylindrique. Cette porosité peut correspondre aux connexions entre les
pores s.5. (on parlera alors d'acces aux pores) et participera principalement aux processus de
transport de fluide.

La description qualitative compRte du milien poreux nécessite 1a définition de quelques termes
supplémentaires ;

Porosité occluse

D'un point de vue théorique, il s'agit des espaces poreux complétement déconnectés de
l'ensemble d'un réseau poreux. Dans une roche sédimentaire, il est rare de rencontrer de telles
porosités alors qu'elles sont plus courantes dans les roches cristallines. Par contre, d'un point de vue
pratique, la porosité occluse se définit non plus comme une caractéristique intrins¢que du matériau
mais par rapport 3 une méthode de mesure, Il s'agit, dans ce cas, de la porosité non atteinte par Ia
méthode de mesure {non accessible an mercure au cours d'un essai porosimétrique, par exemple) du
fait de chemins d'accds trop étroits. Dans le cas contraire, on parlera de porosité accessible par une
méthode de mesure.

Porosités libre / piégée

Cette distinction repose sur le comportement du milicu poreux vis & vis de imbibition ou du
drainage d'un fluide. La porosité piégée reste saturée en fluide non mouillant lors d'un essai
d'imbibition alors que la porosité libre se sature en fluide mouillant. La notion de piégeage est une
caractéristique fondamentale du comportement d'un matériau vis & vis des fluides (eau, pétrole, gaz).
Elle sera largement détaillée dans la suite du texte et nous verrons que la distinction entre porosité
libre et piégée est principalement fondée sur les variations dimensionnelles entre les pores et leurs
acces.

2.2.2.b. Eléments quantitatifs

Les éléments quantitatifs permettant de déerire un milieu poreux se résument 2 une analyse de
type granulométrique de la taille des pores résultant de méthodes de mesures directes ou indirectes., Le
milieu poreux constitue un milieu continu A trois dimensions. L'analyse granulométrique privilégie
deux dimensions par rapport 3 la troisiéme. Ainsi, les valeurs ne pourront 8tre considérées comme
des valeurs absclues, intrinséques an matériau, mais représentent des valeurs relatives liées 3 la
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méthode de mesure. Par exemple, I'analyse directe des diamétres de pores A partir d'un examen en
lame mince (comptage de points ou analyseur automatique d'image) se limite 2 une vue en deux
dimensions du milien poreux. L'étude indirecte des dimensions du milieu poreux, i partir de la
porosimétrie au mercure, donnent des valeurs relatives aux acces aux pores et non pas des valeurs
propres aux pores eux-mémes du fait des processus d'invasion du réseaun poreux par le mercure.

La taille des espaces poreux conduit & une distinction entre microporosité et macroporosité, La
coupure granuloméirique séparant micro et macropores différe selon les auteurs ¢t les méthodes de
mesures, le rayon seuil diminuant généralement avec I'échelle détude. Choquette et Pray (1970)
définissent les micropores comme les pores de rayon inférieur & 30 Um A partir de l'examen en lame
mince. Pittman (1971) propose une limite 4 0,5 {im en rayon de pore 2 partir d'études au microscope
électronique A balayage. Goni ef al. (1968) limitent la microporosité 2 des rayons inférieurs 2 7,5 im,
donnés par la porosimétrie au mercure. Cette valeur correspond en fait au passage A pression
atmosphérique au cours de la montée en pression d'injection du mercure dans I'échantillon et n'a pas
de réelle valeur physique. Bousquié€ (1979) propose deux coupures différentes selon que la mesure
est réalisée 2 partir d'une analyse en lame mince (5 Um) ou d'un essat porosimétrique au mercure
(1ptm}. Ces deux valeurs s'expliquent par le fait que les deux méthodes ne mesurent pas la méme
chose (rayon d'accés au pore au mercure, rayon de pore en lame mince). Haynes (1978} propose une
classification basée sur des distinctions pratiques : les macropores, de rayons supérieurs 4 0,02 pm,
dans lesquels la condensation ne se produit qu'au voisinage de la pression de vapeur saturante
{mécanisme type Kelvin) ; les mésopores, de rayons compris entre 0,002 et 0,02 pm, dans lesquels
la condensation capillaire se produit 4 des pressions de vapeur inférieures i la saturation ; les
micropores, de rayons inférieurs & 0,002 pum, ol il y a rupture du mécanisme de condensation de
Kelvin, 1a condensation se produit dans ce cas dans le champ d'adsorption du solide qui s'étend sur
toute la largeur du pore.

Dans notre cas, la détermination des tailles de pores est principalement fondée sur la
porosimétrie au mercure. Cette méthode permet Ia mesure de dimensions supérieures 2 0,002 pum,

Nous n'avons pas pu utiliser la classification de Haynes car nous ne disposions pas des mesures de

dimensions correspondant aux micropores. Nous avons donc choisi la coupure préconisée par
Bousquié€ & 1 |im en rayon, tout en gardant A l'esprit que ce rayon correspond 2 un accés au pore,

Néanmoins, quelques réserves seront émises ultérieurement quant 2 la réalité physique de cette
coupure.

2.3. CONCEPT DE VOLUME ELEMENTAIRE REPRESENTATIF

Toute grandeur physique d'un matériau telle que la porosité, la perméabilité, la saturation, doit
étre mesurée A partir d'un certain volume pour que cette valeur soit représentative de l'ensemble du
matériau. On parle alors de volume élémentaire représentatif (VER) ou encore de volume minimum
d'homogénéisation,
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Un milien poreux est par essence discontinu. La discontinuité constitue bien le caractire
fondamental de ce milieu puisqu'a 1'échelle microscopique, en se limitant & la variable porosité, un
point se trouve soit dans !a phase solide, soit dans les pores. Les dimensions des volumes
élémentaires nécessaires pour bien intégrer 'effet des discontinuités peuvent varier notablement pour
un méme milieu en fonction du paramétre éudié. La figure 1.1 présente un exemple de détermination
de volume élémentaire sur un espace poreux vis i vis de différents paramétres (porosité et saturation).
On note, sur cet exemple, qu'il existe un rapport de 2 entre les voelumes minimum d’homogénéisation

liés 3 la porosité et & 1a saturation.
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Diamétre des cercles de mesure

Solide : phase grisée (72%)

Pore : phases blanche et hachurée (28%)
La phase hachurée représente 10% de

1a phase blanche (saturation)

Fig, 1.1. Définition du volume minimum d'homogénéisation sur un exemple d'espace poreux.
L'évolution de la porosité et de la saturation est donnée en fonction des diamétres des cercles de
mesure (Bourbié et al,, 1986).

Dans le cas d'un espace poreux de type intergranulaire et de granulométrie bien classée,
Bourbié et al. (1986} estiment 'homogénéisation de la variable porosité atteinte a partir de volumes de
dimensions équivalentes & 2 ou 3 diameétres de grains. Des que la structure poreuse se complique
(comme par exemple dans certains calcaires & porosité multimodale), le volume minimum 3 considérer
peut-Etre trds grand par rapport 3 la dimension unitaire du grain.

Jacquin (1989) retient plusicurs &chelles de Volumes Elémentaires Représentatifs et propose
les notions de dimensions fractales et de variables régionalisées pour les définir, It développe
lexemple du paramétre porosité de grés de Fontainebleau. Pour des échelles comprises entre 1001m
et Imm, la porosité de ces matériaux posséde une logique interne, traduite par une structure fractale.
La porosité devient significative en tant gue caractéristique du miliev poreux pour des échelles de

Imm & 10mm : le matériau poreux présente une structure "euclidienne” et peut &tre modélisé par un
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milieu homogeéne équivalent. Le domaine, compris entre 25mm et 15-20cm, redevient hét€rogéne vis-
a-vis du paramétre porosité : le variogramme de la porosité, considérée comme une variable
régionalisée, présente une allure ascendante dans ce domaine d'échelles, et reflete cette nouvelle
structuration du milieu. Au delad de 15-20cm, la tendance quasi-horizontale du variogramme,
caractéristique de l'existence d'une portée, traduit 'homogénéité du matériau et 1a représentativité du
parameétre porosité. Jacquin (1989) montre bien, par cet exemple, 1a spécificité de 1a notion de V.E.R.
4 une propriété, celle ci pouvant &tre successivement représentative ou non du milieu poreux en
fonction de 1'échelle d'étude.

La prise en compte de cette notion de volume élémentaire implique donc une étude a
différentes échelles selon le type de porosité que l'on souhaite mesurer :

- échelle microscopique (500 pim & 1mm) : pores, capillaires, microfissures ;

- échelle centimétrique ou décimétrique : fissures, litages, stylolithes ;

- échelle métrique : fissures larges, stratification ;

- échelle du massif : fractures (failles, diaclases), karstification,...

‘Tout au long de ce travail, que ce soit au niveau de la caractérisation du milieu poreux, de
I'étude du comportement de l'eau ou des mécanismes de gel, nous préciserons 1'échelle d'étude
adoptée et la représentativité des parameires mesurés par rapport A Ia globalité du matériav,
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CHAP.2.

CARACTERISATION DES ROCHES
CALCAIRES ETUDIEES

1. MOTIVATION DU CHOIX DES ROCHES

La couverture sédimentaire de la région Lorraine est constituée & 80% de roches calcaires ou
marno-calcaires. Ces roches recouvrent pratiquement l'ensemble des facigs calcaires connus. Les
matériaux étudiés ont été choisis sur des critéres économiques et texturaux.

1.1. CRITERES TEXTURAUX

Une large gamme de facigs calcaires éfait souhaitée. Nous avons donc sélectionné des
matériaux calcaires représentant des faciés pétrographiques et texturaux génériques, issus
d'environnements sédimentaires de dépdts variables ou ayant subi une histoire diagénétique
différente. Le but fixé étant 1'étude de 1a structure du milieu poreux, nous avons été amené 2
privilégier l'aspect textural. Afin de limiter l'influence de la composition minéralogique, nous avons
décidé de choisir des matériaux 2 forte teneur en carbonate de calcium ; ainsi, les calcaires mameux et
marno-calcaires ont éié écartés de notre choix. D'autre part, il nous fallait choisir des matériaux
recouvrant une large gamme de propriétés pétrophysiques et en particulier une gamme de porosités
totales et de types de réseaux poreux étendue.

1.2. CRITERES ECONOMIQUES
Nous nous sommes limités & des matériaux calcaires extraits de grands sites d'exploitation et

dont l'utilisation recouvre un large éventail des domaines du Génie Civil : pierre de construction,
pierre d'omement, granulats routiers d/D, granulats bétons, enrochements de rivi¢res ou de digues.
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Nous sounhaitions également avoir une gamme étendue de qualités géotechniques déterminées
par des essais normalisés classiques. Nous nous sommes attachés particulidrement au caractere gélif
ou non gélif, reconnu historiquement.

Une compilation des matériaux calcaires de Lorraine, classés d'aprés leurs textures, leurs
qualités géotechniques et pétrophysiques a ét€ réalisée (Remy et Bellanger, 1990) A partir de données
bibliographiques issues soit de travaux réalisés au niveau régional (Konomi, 1676, Didot, 1986,
Fernoux, 1987, Laurent, 1988, Sakubu, 1988), soit d'ouvrages plus généraux (Riffault, 1969, Panet
et al., 1976). Parmi l'ensemble des matériaux calcaires répertoriés, 10 facids, issus de 4 carridres en
exploitation et répondant aux contraintes fixées, ont été sélectionnés.

2. DESCRIPTION DES FACIES CARBONATES

2.1, LOCALISATION

Les roches calcaires choisies appartiennent au Jurassique moyen 3 supérienr (Bajocien et
Oxfordien) de Lorraine et proviennent des carrieéres de Jaumont {Moselle), de Dugny, Euville,
Eérouville (Meuse} et de Gudmont (Hauate-Marne) (Fig. 2.1). '

Fig. 2.1. Localisation géographique et géologique des roches calcaires étudiées.
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2.2, CRITERES D'ECHANTILLONNAGE

Le probléme du choix des matériaux s'accompagnait d'un probléme de représentativité de
I'échantillonnage par rapport A I'ensemble de la carriére considérée. Nous avons tout d'abord procédé
4 un préleévement d'échantillons suivant I'évolution verticale des facigs sur les fronts de taille et en
tenant compte des variations latérales afin de déterminer les facigs principaux, constitutifs des
matériaux extraits et commercialisés, Des blocs pluridécimétriques de ces facits ont ensuite €té
prélevés directement sur le front de taille en prenant la précaution d'échantillonner du matériau frais ne
présentant ni altérations importanies, ni recristallisations de surface.

La carri¢re de Jaumont, d'une puissance verticale limitée (=15m), présente par contre une
extension latérale importante (=1km?2), L'ensemble a été subdivisé en trois facies (J1, J2 et J5),
représentatifs des trois niveaux successifs visibles verticalement sur le front de taille.

Ces facits différent par leur granulométrie (J5 plus grossier que J1 et J2} et par leurs
utilisations. Le faciés J5, provenant du niveau moyen de la carri¢re (6m), est exploité en blocs
plurimétriques et constitue la "Pierre de Jaumont" s. s., matériau de construction de trés bonne
qualité, réputé non gélif, utilisé pour la construction de grands €difices lorrains (cathédrale de Metz,
gares de Metz ¢t de Nancy). Les faciés J1 et J2, & débits en plaquettes (niveaux inférieur - J1, 3m - et
supérieur - J2, 3m) sont surtout utilisés en dallages et granulats routiers.

Les carrieres d'Euville et de Lérouville présentent un faciés de calcaire a entrogues homogéne
a l'échelle du massif exploité (20m). Les "Pierres d'Euville et de Lérouville", de qualités
historiquement reconnues, sont exclusivement utilisées comme matériaux de construction et plus
particuli¢rement comme pierres d'ornement.

La carrigre de Gudmont se compose de deux fronts d'exploitations. Le front inférieur (=20m)
fournit un calcaire micritique 2 texture crayeuse utilisé principalement comme pierre 2 chaux. Ce
matériau ne fait pas parti de notre étude.

Le front d'exploitation supéricur (=30m) est subdivisé en deux grandes unités présentant
chacune un facieés dominant. L'unité inférieure (=15m) est principalement constituée d'un faciés
oolithique (Gu2 et Gu3) ol viennent s'intercaler des niveaux de calcaires micritiques sans éléments
figurés. Ce calcaire micritique de type sublithographique (Gul) est le faciés prédominant de 1'unité
supérieure (=10m). Ces trois facits sont principalement exploités, d'une maniére indifférenciée, pour
une utilisation en granulats et enrochements. La partie sommitale de la carridre présente un calcaire
fin, altéré et trés riche en pyrite. Ce faci®s n'est pas exploité et constitue la découverte de
I'exploitation.

La carriére de Dugny, d'une puissance totale d'environ 70m, est subdivisée verticalement en
six fronts de tailles. Le premier front de taille (=8m) présente un calcaire oolithique fin, bien trié. Le
facits exploité (D1 et D2), calcaire micritique sans éléments figurés, utilisé comme pierre A chaux,
constitue le facies dominant des trois fronts de tailles médians (=30m). Des horizons argileux ainsi
que des niveaux de calcaires A pisolithes et bioclastes ou  laminations stromatolithiques viennent
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s'intercaler entre les bancs plus massifs de calcaires micritiques. La partie sommitale de la carriére
(5%me gt 6®me fronts de tailles - 15m) montre des facids 3 dominante bioclastique, organisés en
- séquences de dépdts ; ces faciés sont exploités épisodiquement pour une utilisation en granulats.

L'étude expérimentale présentée dang ce travail a £t8 réalisée sur des échantillons provenant de
blocs pluridécimétriques prélevés en carriere. Cet €chantillonnage, en accord avec les régles de
prélévement de matériaux préconisées par les normes (NF B 10.001, pierres calcaires, 1975 ;
RILEM, méthodes d'essais des pierres naturelles, 1978), n'est représentatif de l'ensemble d'une
carriére que si celle-ci présente une homogénéité de faciés 2 'échelle du front de taille ; ceci est le cas
pour les carrieres de Jaumont et d'Euville / Lérouville. Dans le cas d'un front de taille héiérogéne
(carrigres de Gudmont et de Dugny), 1'échantillonnage n'est représentatif que du type de faciés
prélevé.

2.3. DESCRIPTION

Globalement, l'ensemble des roches calcaires étudi€es regroupe trois grands types de faciés
carbonatés.

Les calcaires de Jaumont, d Euville et de Lérouville sont des calcaires 4 faciés grainstone. Les
éléments figurés sont représentés par des bioclastes, oolithes et lithoclastes pour le calcaire de
Jaumont et principalement par des fragments d'entroques pour les calcaires d'Euville / Lérouville.
Ces éléments figurés renferment une porosité interne soit de type microporosité (structure interne des
entroques du calcaire d'Euville), soit de type macroporosité (dissolution interne des bioclastes du
calcaire de Jaumont). L'accessibilité 4 ceite porosité est bien souvent limitée du fait d'une micritisation
secondaire de la surface externe des grains,

La cimentation des éléments figurés, liée & I'histoire diagénétique de ces roches calcaires,
constitue I'ossature de ces matériaux et leur confére leurs propriétés texturales et structurales. Cette
cimentation se présente sous la forme d'vne cristallisation intergranulaire microsparitique 2 sparitique
pour le calcaire de Jaumont. La cristallisation sparitique est de type syntaxiale dans le cas des calcaires
d’Euville / Lérouville : Ia croissance des cristaux de sparite s'effectue en continuité cristalline avec les
grains d'entroques.

Les calcaires oolithiques de Gudmont (Gu2 et 3) ont une texture principalement packstone 4
wackestone. les oolithes millimétriques de type concentrique sont souvent micritisées. Ces éléments,
non jointifs, sont entonrés d'une matrice micritique 3 texture lache.

Les deux facigs de Dugny et le calcaire sublithographique de Gudmont (Gul) représentent des
facies mudstone constitués d'une micrite sans éléments figurés. Ces trois calcaires différent par la
structure de cette matrice micritique. Dugny 2 (crayeux) présente des cristaux de micrite bien
développés, de type polyédrique, formant une charpente liche. La micrite composant le calcaire de
Gudmont 1 montre une texture en mosaique trds dense. Dugny 1 est constitué d'une micrite de type
intermédiaire (mosaique plus liche que pour Gul).

18r€ partie : Milieux poreux carbonatés Thase I. M. Remy, 1993
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La description macroscopique et microscopique détaillée de ces matériaux est présentée sous
forme de fiches individuelles réunies en annexe (annexe 1). Chaque fiche comporte :

- une situation géographique et géologique,

- une description macroscopique fondée sur la classification de Dunham,

- une description du microfaciés réalisée 2 partir de lames minces ou de photographies au

microscope €lectronique A balayage,

- une composition minéralogique issue d'une analyse par diffractométrie des rayons X sur

poudres.

Une série de planches photographiques (lames minces, microscope électronique & balayage)
fait suite aux fiches synthétiques (annexe 1) et illustre quelques points particuliers ayant trait aux
microtextures des matériaux.,

18re partie ; Milieux poreux carbonatés These J. M. Remy, 1993
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CHAP.3.

MASSES VOLUMIQUES ET
POROSITES

1. DEFINITIONS ET GENERALITES

La porosité d'une roche représente le volume total de vides inclus dans cette roche. Elle est

définie par :
Nt=%‘:x 100 (%) avec Ve=Vy+ V| 3.1)
ol Vy est le volume des vides, Vg, le volume de la phase solide, Vi, le volume total de
I'Echantillon. 11 suffit d'accéder A 1a mesure de deux de ces trois volumes pour calculer 1a porosité.

La détermination des masses volumiques est également liée 2 Ia mesure des quantités
volumiques Vg et Vy. La masse volumique de 1a fraction solide, ps, est définie par :

M
ps=v, (glom?), (3.2)
ol M; est la masse de 1a fraction solide et revient & une mesure de la masse séche de Iéchantillon.

La masse volumique apparente, pq est définie par :

Pa= % (gfcm3). (33)

Les méthodes de mesures des fractions volumigues Vs, Vy et Vi les plus couramment utilisées
sont résumées dans le tableau 3.1 Les limites expérimentales de ces méthodes ainsi que les modes
d'obtention des différents paramétres sont également présentés dans ce tableau.

1€%¢ partie : Milieux poreux carbonatés Thase J. M. Remy, 1993
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Volume mesuré Méthode de mesure Calcul de Nt, pset Pd Problémes expérimentaux
(1) Poussée d' Archimede dans le mercure ; le mercure, fluide non - Macropores de surface ; possibilitd de
mouillant, ne péndtre pas sans pression dans Ies milieux poreux pénétration du mercure,
comuruns, Le volume total est obtenu par 1z mesure du volume de - Echantillon "poliné” par Ie Hg,
Volume total | yercure déplace par I'schantillon & pression atmosphérique. _ Msec - Manipulation délicate (ambiance
VE pd - Ve thermostatée, erreur de mesure).
(2) Mesure directe de Péchantilion (pied & coulisse). Pb de préparation de I'échantillon
L'échantillon doit éire de forme géométrique simple. (planéité des faces), écaillage.
(3) Prise de fluide mouillant par saturation totale sous vide v - Réactivité du fluide sur le matériau,
Volume des vides] Y = (Msat - Msec)xp fl Nt = —v %100 -Vides connectés de dimension seuil donné
VV v Vt par la dépression atteinte (loi de Laplace),

- Pesée de Msat ; film d'ezu autour de 1'éch.

Vohmne du solide
%

(4) Compressibilit€ d'un gaz parfait : diagramme pression - volume
injecté dans une enceinte d'abord vide puis contenant I'échantillon.
Par différence, on calcnle le volume dua solide.

{5) Poussée d"Archiméde dans un fluide mouillant saturant
totalement le corps poreux. Pesée de I'échantitlon dans l'ean

(Mim, pesée hydrostatique) et dans Yair (Msat).
Vé = (Msat - Mim)xp a v, = (Msat - Msec)xpﬂ
V= Vy+ Vg =Msat- Mim

{6) Mesure de Vs aprds broyage fin de I'éch, (méthode du
picnomatre : mesure du volume d'eau €quivalent),

(7) Calcul des masses volumiques par analyse minéralogique
p = ZPiTi pPi: masse volumique du minéral i
i Ti : tencur en minéral § (ETi=1)

Ne=(1- 5 )x100
vt

Msec

Ps
Vs

__Msec

d vt

pd
Nt=(1 - - )x100
ps

- Mesure des vides connectés,
- Compressibilité du solide.

- Saturation de 'éch. : mesure des vides
connectés de dimension seuil donnée par
la dépression atteinte,

- Erreurs de mesure (pesées multiples),
- Mouillahilité de 1a pondre,

- P'b de broyage : broyage jusqu'a
I'élément unitaire.

- Précision de I'analyse minéralogique.

Tab. 3.1. Méthodes classiques de mesures de la porosité.




2, DETERMINATION DES MASSES VOLUMIQUES

Dans le cadre de notre étude, les masses volumiques des différents matérianx calcaires ont été
calculées A partirde © :
- 1a mesure directe des dimensions des échantillons (V¢ ; (2) dans le tablean 3.1),
- la méthode par pesée hydrostatique (V, Vy et Vi ; (5) dans le tableau 3.1),
- la mesure au picnométre (Vy ; (6) dans Tab. 3.1),
- Panalyse minéralogique (p; ; (7) dans Tab. 3.1).

2.1, REMARQUES SUR LES MODES OPERATOIRES UTILISES

2.1.1. Détermination de la masse volumique apparente (pg} par mesure directe

Ces mesures ont &té réalisées sur vn minimum de cing éprouvettes cylindriques 2 faces
rectifiées (¢ : 5 cm, L : 10 cm) par faciés. La masse séche est déterminée aprés séchage  1'étuve
60°C jusqu'a masse constante et retour A température ambiante dans un cristalloir (pesée au 1/100%me
de gramme). Les dimensions exactes des échantillons sont mesurées au pied a coulisse avec une
précision au 1/1080¢ de millimétre.

L'erreur relative (dp/p) sur le caleul de pq est de L'ordre de 10-3.

2.1.2, Détermination de la masse volumique de la fraction solide (ps) au picnométre

Trois échantillons par facigs, d'une masse de 50 3 70 grammes, prélevés sur blocs A proximité
des éprouvettes cylindriques, sont broyés jusqu'a une granulométrie de silts 3 argiles (60 pm 3 2
um). Les masses séches (Mg) sont déterminées aprds séchage & 1'étuve 2 60°C jusqu'd masse
constante (pesée au 1/100°™e de gramme). Les poudres sont immergées dans I'eau ; 'ensemble est
ensuite désaéré sous un vide de 2,5 Pa. La détermination du volume de la fraction solide repose sur la
mesure du volume d'cau équivalent au volume de I'échantillon, Les €tapes successives de I'essai sont
résumées sur la figure 3.1, ps est alors définie par :

Fig. 3.1. Détermination de la
masse volumique de la fraction
solide par la méthode du
picnométre. Etapes successives de
l'essai et pesées réalisées.

Vide de 2,5 Pa

Ms M Mz
Echantillon Picnométre Picnométre
+ + gau
eau + échantillon
1°r¢ partie : Milieux poreux carbonatés These I. M. Remy, 1993
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2.1.3. Détermination des masses volumiques par pesée hydrostatigue

Cette méthode est fondée sur le principe de poussée d'Archimede sur un échantillon saturé et
immergé dans un fluide mouillant, en I'occurrence 'eau. L'essai a ét€ réalisé selon la normme NF B
10.503 (Pierres calcaires : mesures de la porositg, de Ia masse volumique réelle et apparente) sur trois
éprouvettes cylindriques A faces rectifiées (¢: 5 cm, L: 10 cm) par facids, séchées & I'étuve 3 60°C
jusqu'a masse constante (M;). La norme differe des méthodes classiques de pesée hydrostatique par
e mode de saturation des échantillons. En effet, elle recommande de placer les €chantillons sous un
vide de 20 mm de mercure (pression absolue de 2500 Pa) pendant 24 heures avant de les immerger
lentement dans de 1'eau désaérée, alors que Bousquié (1979), par exemple, préconise un vide
beaucoup plus important de 20 wm de mercure {pression absolue de 2,5 Pa). Dans les deux cas, le
vide est conservé pendant I'admission de l'eau désaéré puis pendant 24 heures. Les éprouvettes sont
ensuite maintenues immergées pendant 24 heures A pression atmosphérique. On pese ensuite
I'échantillon saturé dans Pair (Mggae) puis dans l'eau (Mim, pesée hydrostatique). Les différentes

quantités volumiques sont calculées comme suit &
Vy ={Mga - Mg) x pw, Vs=Ms-Mim, Vi=Vy+Vs=Mgr-Mim (3.4)

Pw : masse volumique de I'ean, pw = 1.
L'erreur relative sur le calcul des masses volumiques est de l'ordre de 104

2.1.4. Détermination de la masse volumique par densité de constitution

On calcule p; a partir de 1a composition minéralogique du matériau calcaire déterminée par

diffraction des rayons X (annexe 1, fiches synthétiques) par la formule suivante :
ps=ZpiT; , o Tjest la fraction du minéral i de masse volumique p; @T;=1).

2.2. RESULTATS ET COMMENTAIRES

L'ensemble des résultats des mesures des masses volumiques (ps et pg, valeurs moyennes et
domaines de variation statistiques, DV) est reporté dans le tableau 3.1,

'D'un point de vue général, les masses volumiques de la fraction solide les plus faibles sont
liées 2 la présence d'argiles et de quartz (calcaire de Jaumont). Le calcaire de Gudmont 1 & faciés
sublithographique a la masse volumique pg 1a plns élevée du fait de 1a présence de pyrite (0,4% dans
1a composition minéralogique, p = 5 g/em3).

Les valeurs de pg déterminées par la mesure directe des dimensions et de pg mesurées au
picnometre sont systématiquement inférieures aux valeurs de pqg et pg par pesée hydrostatique.

L.a mesure directe des dimensions conduit & la détermination d'un volume total par exces
{donc d'une pqg par défaut) du fait de problémes liés a 1'état de surface des échantillons {€caillages,
macropores de surface, etc.). La plus faible différence entre les valeurs de pg se retrouve au nivean

187 partie : Milienx poreux carbonatés ' Thase . M. Remy, 1993
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des facids sublithographiques (Gudmont 1 et Dugny 1) ot 1'état de surface est le meilleur (absence de

macroporosité de surface).
La mesure du volume solide Vg au picnometre conduit & une valeur par excés (ps par défaut).

En effet, 'échantillon se présente sous la forme d'une poudre ol des grains peuvent conserver un
volume de vides non négligeable comptabilisé dans le calcul du volume solide. De plus, I'agencement
des €léments est beaucoup plus dense dans le cas d'une poudre non consolidée et certains espaces
iniergranulaires échappent & la désaération puis 2 la saturation en eau et sont également comptabilisés

dans le volume solide.
Les valeurs de ps déterminées par pesée hydrostatique sont relativement proches du calcul &

partir de la densité de constitution. 1l faut rappeler que le calcul par densité de constitution est effectué
A partir d'une analyse minéralogique générique pour chacun des facies.

Jaumont | Jaumont | Gudmont | Gudmont | Gudmont | Dugny { Dugny | Euville| Lérouville

1/2 5 1 2 3 1 2
d[i) ::1 2,12 2,01 2,59 2,39 2,42 2,46 2,06 2,31 227
fem=

DY 0,03 0,02 0,015 0,025 £0,02 | 20,025 | 20015 | +0,02 10,01

pd 2,17 2,13 2,62 244 2.48 248 | 219 | 239 235
hydro

fems

DV | +0.04 | 0.035 | #0025 | +004 | $0.045 $0.025 | 2002
Ps

hydvo | 272 272 2,73 2,71

Jem?

DV _| #0045 | 3004 | 003 | 0,045

Ps | 260 2,68 271 2.7

picno

Tem?d

DV +0,01 20,015 +0,025 0,015 |

Ps | 2713 | 2m1 | 27 2,71
const.
lem3
Tab. 3.I1. Masses volumiques (valeurs moyennes et domaines de variation, DV)
mesurées selon différentes méthodes.
181 partie : Milieux poreux carbonatés These J. M. Remy, 1993
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Par contre, les mesures par pesée hydrostatique présentent les variations les plus élevées. Cet
essai est réalisé sur des épronvettes cylindriques {¢: 5 cm, L: 10 cm) qui englobent les hétérogénéités
éventuelles des facies ; les variations les plus fortes correspondent aux facils 2 litages marqués 3
I'échelle de 'éprouvette (Jaumont 1 et 2 bioclastiques, Gudmont 2 et 3 oolithiques). Les variations
sur les valeurs de pg mesurées A partir des dimensions des échantillons et de pg déterminées aun
picnomeétre sont relativement faibles. Les hétérogénéités liées A 1'état de surface sont sensiblement les
mémes sur chaque échantillon d'un méme faciés ; les échantillons réservés A l'essai au picnometre
sont sous la forme d'une poudre d'une masse d'environ 50 grammes (les Eprouveites utilisées en
pes€e hydrostatique ont une masse d'environ 400 grammes), ce qui limite l'influence des
hétérogénéités de faciés sur la mesure de 1a masse volumique de 1a fraction solide.

On ne peut pas, & ce niveau de 1'étude, favoriser une méthode plutdt qu'une autre, par mangque
de valeurs étalons. Ces différentes valeurs vont rentrer dans les calculs de porosités totales. Une
comparaison des résultats avec les mesures classiques de la porosité permetira de préciser la validité
de ces mesures de masses volumiques.

1% partie : Milieux poreux carbonatés These J. M. Remy, 1003
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3. MESURES DE LA POROSITE

Nous avons réalisé les mesures de porosiié totale suivant trois méthodes répertoriées dans le
tableaun 3.1 :

- Porosité déduite de 1a densité de constitution ((7) dans le tableau 3.1),

- Porosité accessible 4 I'eau sous vide ((3) dans Tab. 3.1),

- Porosité mesurée par 1a méthode de pesée hydrostatique ((5) dans Tab. 3.I).
La mesure de la porosité par injection de mercure sous pression n'est pas présentée ici, elle sera
détaillée ultérienrement.

3.1. REMARQUES SUR LES MODES OPERATOIRES
3.1.1. Porosité totale déduite de la densité de constitution

La porosité totale Ny, déduite de la densité de constitution, est donnée par :

Ny=-24yx100 %), (3.5)
Psa
avec  psq : densité de constitution (gfem3) tirée de 1'analyse minéralogique,
Pd : masse volumique apparente (g/cm3) déterminée par mesure des dimensions sur

des éprouvettes cylindriques (8 : 5 cm, L : 10 cm).

Afin de tester la validité des méthodes de mesure de pg, nous avons également calculé la
porosité totale en remplagant psq par pg mesurée au picnometre :

Np=(1-%4)x100 @), (3.6)
Psp

3.1.2. Porosité totale mesurée par pesée hydrostatigue

Le mode opératoire utilis€ (§ 2.1.3) correspond 2 la norme NF B 10.503. La porosité totale
est donnée par :

Ny = (1-29y £ 100 (%), (3.7)
Psh

avec Pgn €t sy, masses volumiques apparente et réelle déterminées par pesée hydrostatique.
Lerreur relative (dN/N) liée 2 1a mesure est de l'ordre de 104,

3.1.3. Porosité accessible a l'eau sous vide

Les éprouvettes cylindriques (¢ : 5 cm, L : 10 cm) sont pesées aprés passage & 1'étuve & 60°C
jusqu'a masse constante (M), Le volume total est mesuré directement 2 partir des dimensions {Vy).
Les échantillons sont ensuite placés sous un vide de 20 pm de mercure (pression absolue de 2,5 Pa)

1€ partie : Milieux poreux carbonatés These I. M. Remy, 1993
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pendant 24 heures puis immergés lentement dans de 'eau désaérée, Le vide est conservé pendant
I'immersion et pendant 2 heures, Ensuite, fes échantillons restent immergés A pression atmosphérique
pendant 48 heures puis sont pesés a I'air libre (Mgat) aprés essuyage avec un tissu humide afin de
limiter le film d'eau sur la surface de I'échantilion (Bousquié, 1979). La porosité totale est calcunlée de
la fagon suivante :

_ (Mgqt - Moxpyw
= VAR

avec Py : masse volumique de l'eau ; py = 1.

Niw

x 100 (%) (3.8)

L'erreur relative est de Pordre de 10-2.

3.2. RESULTATS ET COMMENTAIRES

Le tableau 3.III donne les résultats (valeurs moyennes et domaines de variation statistiques,
DYV) obtenus selon les quatre types de mesures présentés précédermnment.

Jaumont | Jaumont | Gudmont | Gudmont | Gudmont| Dugny | Dugny | Euville] Lérouville
1/2 5 1 2 3 1 2
Ntg
const.| 21.86 23,64 4,78 11,81 10,86 9,39 24,12 14,98 16,36 |
(%) !
DV 0.9 0,7 £04 | 095 30,65 30,5 | +0,55 | 0,75 _“_nl
N¢ '
pic.fo 21,19 22,76 443 11,48 10,03 89 23,98 14,44 15,92
(%)
DV | +095 +1,15 +0.5 *+1,1 +1,05 10,85 +0,8 +1 +1,15
N _
hydro | 2022 2169 4,03 9,96 8.15 8,82 19,49 11,81 13,28
(%)
DV +2,7 +2,05 +1,8 32,55 42,5 +0,15 | *1.6 *1,5 _*1,55
Niw
vide 21,34 23,04 4,43 11,47 9,3 9,12 23,29 13,68 15,6
(%) '
T2 | 3085 | #03 | %14 | 08 | #0095 | £135 5 | 707 |

Tab. 3.11. Porosités totales (valeurs moyennes et domaines de variation, DV)
mesurées selon différentes méthodes.

D'un point de voe général, les porosités totales sont comprises entre 4% pour le calcaire de
Gudmont 1 2 facis sublithographique (matrice micritique trés dense) et pratiquement 25% pour Ie
calcaire de Dugny 2 4 texture crayeuse. Les calcaires de type packstone 2 grainstone, bioclastiques
(Jaumont, Euville, Lérouville) ou oolithiques (Gudmont 2 et 3) ont des valeurs de porosités
intermédiaires.

18r¢ partie : Milieux poreux carbonatés These I. M. Remy, 1993
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Les porosités totales mesurées & partir de pesées hydrostatiques (NF B 10.503) sont
systématiguement inféricures aux autres valeurs. Le vide limité, réalis€ lors de la saturation des
échantillons suivant cette méthode, conduit & une saturation partielle des roches et 3 un volume porenx

mesuré par défaut.
La porosité accessible A I'eau sous vide (Ny,,) est iégérement inféricure 2 1a porosité déduite de

la densité de constitution {Nyy). Si l'on estime que cette demidre représente tout le volume poreux du
matériau, quil soit accessible A I'sau ou "occlus" (non accessible), le degré de saturation obtenu fors
de 1a mesure de la porosité accessible A l'sau sous vide est donné par: Sy = (N, / Nig) x 100 ; les
valeurs sont reportées dans le tableau 3.IV. Sw est supérieur 3 95% (porosité occluse négligeable)
sauf pour les calcaires de Gudmont 3 2 facids oolithique et & laminations algaires (85,6%) et dEuville
(91,3%). Pavone (1982) a observé le méme phénoméne sur des entroquites de la Meuse (dont le
calcaire d'Euville) et l'attribue 4 une micritisation importante de la périphérie des entroques qui isole
une part non négligeable de volume poreux intragranulaire du réseau connecté. Le faible degré de
saturation du faciés 3 de Gudmont peut &tre lié an méme type de processus : les oolithes présentent
une micritisation importante sur leurs périphéries due a une forte activité algaire.

Les porosités totales, issues d'une mesure du volume solide par la méthode du picnométre
(Nip), sont en bonne concordance avec les valeurs de Ny,,. Ceci permet de dire que 1a mesure du

volume solide et le calcul de ps qui en découle sont plus représentatifs du matériau que la
détermination de ¢e parameétre A 1'aide des pesées hydrostatiques réalisées selon 1a norme AFNOR. De
plus, les porosités mesurées par cette dernitre méthode présentent les dispersions les plus
importantes,

Jaumont| Jaumont | Gudmont | Gudmont | Gudmont | Dugny | Dugny | Euville | Lérouville
1/2 5 1 2 3 1 2
Sw 97,6 97,5 95,8 97,2 85,7 972 | 96,6 1 91,3 95,4
(%)

Tab. 3.1V, Degrés de saturation (Sw) obtenus lors de
la mesure de la porosité accessible & l'eau sous vide.

Des mesures de porosités accessibles 3 'eau sous vide ont &£t€ menées sur des échantillons
cubiques de 5 cm d'aréte afin de vérifier s'il existait un effet d'échelle et de forme, En effet, nous
avons vu précédemment que les limites expérimentales de cette méthode &taient principalement liges 4
I'état de surface de '’échantillon, ainsi qu'a la prise en compte d'un film d'eau sur cette surface lors de
la pesée 2 'état saturé. Or un échantillon cubigue de 5 ¢m de coté a un rapport surface externe /
volume total deux fois plus grand qu'une éprouvette cylindrique de 5 ¢m de diameétre et 10 cm de
longueur. La figure 3.2 montre la relation entre Ny, sur cylindres et sur cubes. Aux variations prés,
on observe une répartition des points autour de la droite x = y ; 'effet de surface apparait donc
négligeable et on se place bien dans les deux cas au dessus du volume élémentaire représentatif du

paramétre porosité,

127 partie : Milicux poreux carbonatés
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Nw% (épr. cylindriques)
24

20 | .
X=y
16 Fig. 3.2, Porosités accessibles a l'eau
o sous vide mesurées sur éprouvettes
12 | eylindriques (¢ : 5 em, L : 10 cm) et sur
' cubes (5 cm d'aréte).
8 urt
4 -/ Nw% {cubes)
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Dans la suite de ce travail, nous considérerons comme porosité totale N¢ 1a porosité accessible
a l'ean sous vide Ny, (ou N). Ceci est justifié par la faible différence qui existe entre Ny et Ny,
d'nne part et par la nature des essais réalisés an cours de ce travail (essenticllement li€s au
comportement de 'eau au sein du milieu poreux) d'autre part. Cependant, nous garderons i l'esprit Ia
part non négligeable d'espace poreux occlus (=10%) lié 2 la texture du matériau au sein des calcaires
d'Buville et de Gudmont oolithique a laminations algaires (Gu 3).

Différentes méthodes de mesures existent pour la détermination des masses volumiques
apparente (pg), de la fraction solide (ps), et de la porosité totale (Ny). Chaque méthode présente un
certain nombre d'avantages et d'inconvénients dus aux modes opératoires et a la préparation des
échantillons. Les trois grandeurs mesurées sont liées entre elles par des relations physiques et les
méthodes expérimentales les plus satisfaisantes vis ( vis de ces relations sont :

« la mesure des masses volumigues par la méthode du picnométre,

- In mesure de la porosité accessible & l'eau sous vide.

Cette porosité Ny, est considérée dans la suite de cette étude comme étant la porosité totale d'un
matériais.
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CHAP. 4.

LA POROSIMETRIE AU MERCURE

La porosimétrie au mercure st une des méthodes les plus largement utilisées pour mesurer la
distribution de la porosité en terme de taille de pore dans un milicu poreux. Cetie méthode repose sur
les équilibres capillaires entre le mercure et sa phase vapeur dans le réseau poreux.

1. LES EQUILIBRES CAPILLAIRES - RAPPELS THEORIQUES

Lorsque deux fluides non miscibles sont mis en contact, il apparait une surface de séparation
appelée interface. D'un point de vue mécanique, Ie systéme fluides - interface est assimilé & deux
fluides homogénes, séparés par une membrane élastique uniformément tendue et d'épaisseur
infinitésimale.

1.1. TENSION DE SURFACE

Pour définir la tension de surface en un point P, imaginons une courbe AB, sur cette surface,
passant par le point P et divisant la surface en deux régions 1 et 2 (Fig. 4.1). Au nivean d'un segment
6l de AB, la région 2 exerce une force ¢.0l, tangentielle A la surface, ol ¢ est la tension de surface ou
tension interfaciale en ce point. _

Si on considire une surface sphérique (Fig. 4.2), soumise 3 une tension de surface o et & des
pressions P' et P" normales A chaque point de la surface, on aura équilibre de l'interface si une
différence de pression P" - P' suffisante est opposée A ©.

La tension de surface ¢ a la dimension d'une force par unité de longueur. Elle est
généralement exprimée en N/m (SI) ou en dyn/cm (CGS, 1 dyn/em = 10-3 N/m). La tension
interfaciale du couple eaufair 2 25°C est de 72.10-3 N/m, celle du couple mercure/vapeur de mercure
est de 485.10-3 N/m.
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Fig.4.1. Définition de la tension de surface Fig4.2. Equilibre capillaire d'une interface
(d'aprés Defay et Prigogine, 1966). (d'aprés Defay et Prigogine, 1966).

1.2, ANGLE DE CONTACT ET MOUILLABILITE
Les systémes capillaires en milieu poreux englobent deux phases fluides et une phase solide

définissant ainsi trois tensions interfaciales Oy, ¢,, Ogf; €t Ogg,. L'équilibre de tels sysiemes est reli€ a

1'¢quation vectorielle suivante :

0}3‘2 + c};}l + (,_s¥2 =0 (loi du triangle de Neumann) 4.1)
A 1'équilibre entre les trois phases en présence (Fig. 4.3), cette équation devient :
—> - =
O’flfz.COSB = Usfg - Gsfl 4.2)

ol B désigne l'angle de contact du fluide f; sur le solide.

St

Fig. 4.3. Equilibre triphasique et

Fluich 5 " Fluide 1 anglg de contact (d'aprés Dullien,
< ff//@?/fi}///// TIIT T 1979)
Ogtr Surface dusolide” =

La notion de mouillabilité est directement liée a la notion d'angle de contact. La mouillabilité
d'une surface solide peut &tre définie qualitativement comme l'aptitude de cette surface i &ire
recouverte préférentiellement par 1'un des fluides présents. Par rapport & une surface solide, un fluide
est mouillant si 0 est inférieur 4 90° ou non mouillant si § est compris entre 90° et 180° (Fig. 4.4).

Fig. 4.4. Mouillabilité et angle de
contact(a) : fluide mouillant, (b) : fluide
non mouillant.

@ (b)
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L'angle de contact n'est pas constant pour un fluide et une surface solide donnés. On
distingue un angle de contact statique (position d'équilibre) et un angle de contact dynamique (fluide
en mouvement) (Fig. 4.5). L'angle de contact dyramique peut avoir denx valeurs : 1a plus grande ou
"angle d'avance" quand le fluide progresse, et 12 plus petite ou "angle de retrait” que I'on observe
quand le fluide se retire. Cette différence constitue 1'hystérésis de F'angle de contact, controlée
essentiellement par la non symétrie de mouillage, I'héérogénéité et la rugosité de Ia surface.

es er ea
\\ [} \ L4

. Z
Statique Dynamique

Fig. 4.5. Angles de contact statique (8;) et dynamiques
(8, : angle d'avance et G, : angle de retrait).

1.3. EQUILIBRE MECANIQUE D'UNE SURFACE - EQUATION DE LAPLACE

La loi de Laplace régit 'équilibre mécanique d'une surface et relie les caractéristiques de la
surface 4 la différence des pressions normales 2 cette surface et agissant de part et d‘autre de celle-ci.

Quelques notions sur la théorie des surfaces sont nécessaires A la définition de cet état
d'équilibre par I'équation de Laplace.

1.3.1. Notions sur la théorie des surfaces

Nous nous appuierons principalement, au cours de ces rappels, sur les travaux de Benyettou
{1985) qui fournissent une bonne synthése de 'approche théorique d'une surface.

Soit une surface S et (C) une courbe sur cette surface ; on sait associer & (C) en chaque point
un triedre local dit tri¢dre de Frenet,
Soit M un point de (C), T’ un vecteur unitaire tan gent & (C) en M et s, abscisse curviligne de
(C), le riddre (T, 7, T) est appelé triddre de Frenet.
_ri), vecteur normal unitaire 3 _t>, est défini par ;
a7
ds’

ou p est un scalaire (p = 0) appelé courbure de la courbe (C) au point M.

- pi) {cette équation constitue une des formules de Frenet), {4.3)

o est appelé normale principale de la courbe (C) au point M.
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Le plan défini par Tel T est appelé plan oscultateur de (C) en M. La binormale de (C) an

point M, T, est définie par:

T =TAT (4.4)
Le centre de courbure Q de 1a courbe (C) (ou C(-t))) est défini par :
M) =——TF =R(MDT. @4.5)
p(t)

ofl p("f}) est la courbure de la courbe C(_t;) au point M,

R(_t)) est appeld rayon de courbure de la courbe C(T)) au point M.

Cette relation peut s'écrire sous ta forme suivanie :
1
= Rn(T) 4.6)
po( U)
pn(—f)) est appelée courbure normale de la surface S pour 1a direction T an point M.

Lorsque T décrit toutes les directions du plan tangenten M 4 S, IIRn(_t)) prend ;
- une valeur maximum '1-21_1' =P1»
., 1
- une vateur minimum R—2 = P2,
1 1 -
Ry et Rz sont les courbures principales de S en M,
R1 et Ry sont les rayons de courbure principaux de la surface.

La courbure moyenne de la surface S en M est définie par :
1 1 1

Théoréme d'Eitler

Etant donnée une surface S et un point M régulier de S, pour tout couple de courbes (C} et
(C') de S passant par M et orthogonales entre elles en M, la somme des courbures normales py et py,’

ne dépend que de la surface S.

On a alors le résultat suivant (Benyettou, 1985) ;

1 1
Pn+Pn = TR {4.8)

Quelles que soient les courbes (C) et (C') passant par un point ¢t orthogonales entre elles en ce point,
la somme des courbures normales est égale & 1a somme des courbures principales.

Théoréme de Meusnier

Le rayon de courbure R en un point M d'une courbe quelconque (C) prise sur une surface §
est égal au produit du rayon de courbure R' en M de la section normale correspondante (C') par la
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valeur absolue du cosinus de l'angle 0 formé par la normale & la surface en ce point et la normale

principale a la courbe (C),

On appelle section normale de Ia surface S au point M, toute courbe d'intersection de la
surface avec un plan quelconque passant par la normale 2 la surface au point M. La section normale
au point M qui admet en ce point une tangente commune avec la courbe (C) sera considérée comme
section normale correspondante & 1a courbe (C) au point M.

Le théoréme de Meusnier s'exprime par :
R = R'lcos 0. 4.9)

1.3.2. Eguation de Laplace

Etant donnés une surface arbitraire et un point P appartenant A cette surface (Fig. 4.6 ; Dullien,
1979), On trace une courbe sur la surface, formant ainsi la limite d'une calotte, dont la distance avec
P est une constante g. AB et CD sont deux courbes orthogonaux, sur 1a surface, passant par P ; R; et
Ry sont les rayons de courbures principaux de la surface (théoréme d'Euler).

Fig.4.6. Equilibre capillaire d'une surface non
sphérique (d'aprés Dullien, 1979).

N

Au point A, un élément 31 de 1a calotte est soumis a une force 6.81 tangentielle 3 la surface
dont la projection selon la normale PN est :
o.8Lsin® = ¢.0.31 = o.(g/R).81 (pour ® petit) (4.10)
L'application de la tension interfaciale & & quatre éléments 8l autour de A, B, C et D contribue 3 la
force suivante
6.3L[2(g/R ) + 2(g/Ry)] (4.11)
Cette expression est indépendante du choix de AB et CD (théoréme d'Euler) et son intégration sur
toute la circonférence de la calotie conduita;
7.0.22.[(1/R;) + (URy)] ' (4.12)
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Pour obtenir I'équilibre mécanique de la surface, cette force doit étre égale A la différence des
pressions P" ¢t P' présentes de part et d'autre de la surface :

(P" - P).m.g2 = mg2.6.[(1/R)) + (/RY] (4.13)
Cette expression conduit & Iéquation de Laplace, équation d'équilibre mécanique de la surface :
P'-P = o.[(I/R)) + (I/Ry)] (4.14)

En introduisant la courbure moyenne de linterface 1/ry, (ou H, éq. 4.7), I'équation de Laplace

devient :
P = P"-P' = 2¢/ry (4.15)

La différence de pression induite par la tension interfaciale est fonction de la courbure
moyenne du ménisque. Elle correspond 2 la pression capillaire Pe qui si¢ge i l'interface entre les deux
fluides. Dans le cas d'un ménisque situé dans un capillaire cylindrique de rayon rc (Fig. 4.7), la loide

Laplace s'écrit :
26.c0s8
Ie
avec 0, angle de contact et r, = Ri = R = 1/cos6 (théoréme de Meusnier, éq. 4.9), rayon du
capillaire cylindrique (r,y, : rayon de courbure moyen du ménisque).

P, =P'-P = (4.16)

Pour une interface se trouvant dans une fissure d'épaisseur e, les deux rayons de courbure
principaux sont égaux A :

Ri=o Ry =(e/2)/cosB (IR +(I/Ry)=2cosB/e.
Dans ce cas, I'expression de la loi de Laplace devient :
20.
P, = P'-P = —%"S’B @.17)

Fig. 4.7, Position d'un ménisque ; (a) dans un capillaire cylindrigue, (b) dans une fissure.
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2. L'ESSAI POROSIMETRIQUE PAR INJECTION DE MERCURE

Le principe de l'essai est fondé sur le comportement non mouillant du mercure vis 4 vis d'une
surface solide. L'équilibre capillaire du ménisque 4 l'interface entre le mercure et la vapeur de mercure
(fluide mouillant) est contrlé par une pression capillaire. L'injection de mercure dans un matériau
poreux sera réalisable sous une pression supérieure 2 la pression capillaire,

2.1. CHOIX DU MODELE DE MILIEU POREUX

Pour faire pénétrer le mercure dans un tube capillaire de rayon r, il est nécessaire de lui
appliquer une pression P supérieure ou €gale & la pression capillaire P, siégant au niveaun du

ménisque mercure / vapeur de mercure :

20.cos0

P2 T

-

(4.18)

avec G, tension interfaciale du mercure et 8, angle de contact du mercure au capillaire.

Lors de l'injection de mercure dans un échantillon rocheux, 'approximation du milieu poreux
4 un faisceaux de capillaires droits et cylindriques (Wardlaw, 1976) conduit 3 1'équivalence entre
pression d'injection et rayon de pore envahi par le mercure par l'intermédiaire de la loi de Laplace.
Dans le cas des roches carbonatées, l'angle de contact © du ménisque mercure / vapeur de mercure
avec la paroi caleitique est &gal & 140°. La tension interfaciale du mercure est de 485.10-3 N/m 2 25°C.

On peut déji remarquer qu'un vide sera caractérisé par son rayon d'acces et non par son rayon

propre. En effet, e milieu poreux schématisé par la figure 4.8 sera totalement envahi par le mercure si
la pression exercée est supérieure ou égale & la pression capillaire P¢ = (26.c0s8) / r induite par le

ménisque situé dans le capillaire de rayon r, bien que le volume de mercure intrusif le plus important
soit relatif au pore de rayon R,. Une pression d'injection donnée permet donc I'envahissement par le

mercure d'un volume poreux de rayon d'accés donné par Ia loi de Laplace.

7
n

2ccoP
T

Pz

Fig. 4.8. Notion de ravon d'accés {d'aprés Bousquié, 1979).
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2.2, L'ESSAI POROSIMETRIQUE : INJECTION ET RETRAIT DU MERCURE

L'essai consiste & faire pénétrer du mercure dans un échantillon poreux, préalablement
désaéré, en appliquant des pressions croissantes. Le volume de mercure intrusif est mesuré A des
paliers de pressions donnés. L'essai complet comprend un double cycle injection-retrait du mercure et
conduit 2 I'établissement de courbes pressions d'injection ou rayons d'acces / volume de mercure
intrusif, ce volume correspondant & la part de la porosité totale envahie par le mercure (Fig. 4.9).

L'injection de mercure correspond 2 la pénétration d'un fluide non mouillant dans un réseau
poreux. La vapeur de mercure fait office de phase mouillante. Il faut donc interpréter l'injection de
mercure comme un drainage et son retrait comme une imbibition. Dans le cas du retrait, la phase
mouillante est créée au fur et & mesure par vaporisation du mercure. Ce phénoméne est
fondamentalement différent de I'imbibition d'un réseau poreux par un fluide mouillant comme l'eau
ol la phase mouillante doit pénétrer dans 'échantillon par sa surface externe. Il faudra tenir compte de
cette différence si 'on compare les courbes de pressions capillaires de différents couples de flnides
(mercure-vapeur de mercure, air-eau, huile-ean) dans un méme milieu poreux.

Yolume de mercure

intrusil A

Yolume 1otal

Porosiétdale [y — — — = &/ &/ o/ /s /s /m = = S

Volume libre
I Porosité libre
M

Porosité

Heme INJECTION

Volume de porasits _I
daccés 2 R

Volume piépé Y
Porosité piégée
Mo

lere INJECTION

Pressions

t
_( ' I3r |r

Rayens

Fig. 4.9. Courbes porosimétriques types > 187€ injection de mercure, retrait et 282 injection.
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2.2.1. Premiére injection ou drainage

La premidre injection correspond au déplacement et au remplacement, lors de la montée en
pression, du fluide mouillant (vapeur de mercure) par le fluide non mounillant (mercure). Elle fournit
la courbe de répartition du volume de mercure intrusif pour une pression donnée, donc, en fonction
d'un rayon d'acces donné (Fig. 4.9).

Le volume poreux, envahi par le mercure 4 une pression donnée, représente une fraction de
V'espace poral, composée de pores de rayons variables, uniquermnent accessible par des étranglements
de rayons donnég par la loi de Laplace. On parle d'intrusion différée ou intrusion par palier pour ce
phénoméne de remplissage d'un ensemble de pores par un acces de faible rayon (Wardlaw, 1976,
Lane et al, 1986). A la fin du drainage, toute la porosité accessible au mercure i la pression
maximale d'injection est remplie, Le volume intrusif final correspondra donc au volume poreux total
(Nng) de l'échantillon accessible au mercure. Les points d'inflexion I, sur la courbe cumulée,
donnent les pressions P, et les rayons d'accés aux pores R pour lesquels le volume intrusif est
maximal. Ces rayons représentent les rayons d'acces moyens du volume poreux total. Un seul rayon
d'acces moyen sur la courbe d'injection {(exemple de 1a figure 4.9) traduit un résean poreux unimodal
; plusieurs rayons d'acces moyens correspondent 3 un réseau poreux multimodal.

2.2.2, Retrait du mercure ou imbibition

A la suite de la premigre injection, la diminution par palier de la pression appliquée provoque
l'imbibition progressive du réseaun poreux par la vapeur de mercure (fluide mouillant), Les espaces
abandonnés par le mercure correspondent & un volume poreux dit "libre” Nj (Fig. 4.9), c'est & dire
accessible par le fluide mouiliant, Cependant, au terme de la phase de retrait, 1a désorption du mercure
resie incompléte. Une partie du mercure demeure dans le réseau poreux ol il occupe le volume
poreux dit "piégé" Np représenté sur la figure 4.9 par "l'hysteresis” géométrique Hy. Ce phénomeéne
de piégeage est dii & des ruptures dans le film continu de mercure liées & des variations
dimensionnelles du réseau poreux. Le processus de piégeage sera étudié plus en détail dans Ie
chapitre suivant.

2.2.3. Deuxiéme injection de mercure

Une seconde injection de mercure, a la suite du retrait, conduit 2 I'envahissement de la
porosité libre, N). La courbe de répartition qui en découle (Fig. 4.9) differe de celle de premiere
injection par le volume poreux piégé qui ne participe plus an stockage du mercure. Un phénoméne
d'hysteresis (Hp sur la figure 4.9) apparait entre les courbes de répartition de la porosité libre
obtenues au retrait et 4 la deuxi2me injection. Une origine thermodynamique est classiqguement
avancée pour expliquer cette hysteresis (Van Brakel ef al., 1981) : 1a différence entre 1'angle de
contact dynamique d'avance et de retrait, contrdlée par l'irréversibilit€ de la mouillabilité et les
caractéristiques de la surface des pores serait responsable de I'hysteresis Hy. Pour un capillaire
cylindrique de rayon donné, le retrait s'effectue 4 une pression p’ comprise entre la moitié et le tiers
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de 1a pression d'injection p du fait d'un angle de contact de retrait inférieur i l'angle d'avance (Van
Brakel et al., 1981). Ainsi, un rayon d'accés r, mesuré 2 I'injection, est associé & un rayon d'acces
fictif r', mesuré au retrait, deux 2 trois fois plus grand. Le point d'inflexion I' sur la courbe de
denxiéme injection (Fipg. 4.9) représente le rayon d'accds moyen au volume poreux libre.

Le phénomene d'intrusion différée fournit une autre explication pour cette hysteresis. Cette
hypothése sera développée plus en détails dans le paragraphe suivant (théorie de la percolation).

Aprés ce second drainage, le retrait et les cycles suivants se confondent avec les courbes de
répartition précédentes et restent fermés sur I'hysteresis Ho.

L'injection de mercure dans un matériau poreux quantifie la porosité totale accessible au
mercure (Ng) ainsi que la distribution des accés aux pores ( unimodale ou multimodale). La porosité
totale se compose d'une part de porosité libre et d'une part de porosité piégée (Npg = Ni + Np). Ces
porosités libre (Ny) et piégée (Np) sont déduites d'une deuxiéme injection de mercure a la suite de la
phase de retrait. celle-ci permet également d'obtenir la distribution des accés aux pores de ces
volumes poreux libre et piégé.

2.3. LA POROSIMETRIE AU MERCURE : UN PROCESSUS DE PERCOLATION

Qutre l'interprétation classique en terme de volume poreux et d'acces aux pores, l'essai
porosimétrique peut étre interprété A la lumidre de la théorie de la percolation (Kirkpatrick, 1973, de
Gennes, 1976). Le concept de percolation appliqué & 1'étude des milicux poreux des matériaux
rocheux conduit & un formalisme général pour traiter des matériaux 3 structure poreuse hétérogene (ce
qui est généralement le cas pour les roches calcaires) et permet une analyse fine des différentes étapes
de l'injection et du retrait du mercure dans une roche poreuse.

2.3.1. Percolation et connexité des milieux poreux

Un milieu poreux peut &tre considéré comme un réseau tridimensionnel composé de sites
{(pores) reliés entre eux par des éléments conducteurs (liens, capillaires, accds). Le nombre moyen de
liens capillaires connectés & chaque pore est donné par le nombre de coordination du réseau. Les
propriéiés de transport de fluide (le mercure, dans notre cas) dépendent de la probabilité d'existence
de connexions entre les sites via les liens. L'accessibilité d'un site & un autre demande un chemin
continu connectant les deux sites. Un chemin continu est constitué de faisceaux de capillaires ouverts

 reliant deux sites. Quand une fraction P(1) de liens est fermée, le transport résulte d'un probléme de
percolation de lien. Quand une fraction P(s) de sites est occupée (non accessible), le transport se
traduit par une percolation de site.

La théorie de la percolation {(de site et de lien) précise 1a relation entre les propriétés
conductrices et la probabilité de connexion au voisinage d'une zone de transition ou seuil de
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percolation. Le sevil de percolation pc est la probabilité critique A partir de laquelle existe un chemin
connecté "infini". Pour p < pe, seuls des amas finis sont présents dans le milieu ; leur taille moyenne
augmente lorsque p s'approche de pe. Pour p > pe, le fluide est sous forme de films continus.

Les propriétés géométriques et conductrices des amas fluides varient avec la "distance” au
seuil de percolation (p - pc) : ces variations présentent un caractére universel, indépendant de Ia
topologie du milieu 3 petite échelle. Les lois d'évolution de ces propri€tés au voisinage du senil de
percolation sont généralement des lois de puissance, avec des exposants caractéristiques dits
"universels” variant selon la dimension du systtme, Nous citerons deux de ces lois, relatives A un
amas infini (p > p¢), et qui définissent I'évolution de S_,, pourcentage d'éléments appartenant &

'amas infini, ¢t de Z, conductance macroscopique du réseau :

A

2D | 3D 4 s
Seo 0 (p-po)P B o015 04
L o (p-po* H 1,3 2
-
P, p

La pente de la courbe Z(p) est nulle quand p tend vers pe, alors qu'elle est infinie pour la
courbe S_.(p). Au voisinage supérieur de p, le film continu de fluide n'envahit d'abord que les
éléments en “cul de sac™ qui lui sont connectés ; ces €léments ne contribuent pas a la conductance du
réseau alors qu'ils sont pris en compte dans l'estimation de la taille de 1'amas (David, 1991).

2.3.2. Application de la théorie de la percolation a l'essai porosiméirique

De Gennes et Guyon (1978) ont &t€ les premiers & interpréter 1'essai d'injection de mercure en
milien poreux en terme de chemins de percolation. L'analogie entre injection de mercure et percolation
a permis d'étudier les propriétés géométriques et conductrices des amas de mercure dans les réseaux
poreux.

A partir des courbes fraction volumique de l'espace poreux rempli par le mercure (Se.) /
pression d'injection p, déduites de la mesure porosimétrique usuelle, ces auteurs définissent un seuil
de percolation p¢, correspondant & une pression critique (Fig. 4.10). Au dessous de pe, il n'y a pas de
pénétration en masse du mercure (S, = (). Si I'on augmente p an deld de p;, une pénération apparait
(augmentation de S..). D'un point de vue microscopique, en considérant une injection & partir d'un
point du réseau, seule une petite quantité de mercure se trouve injectée dans quelques pores voisins de
ce point quand la pression p est faible (p < p¢). Le mercure forme un amas fini. Pour un échantillon
macroscopique, le rapport de la quantité injectée au volume total accessible est voisin de zéro et Seo
est nulle. Par contre, pour p > p, il apparait un amas "infini" de mercure (limit€ par la taille de
I'échantillon) et le taux de remplissage S, augmente.
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S(e)

Fig. 4.10. Courbe d'injection & partir
d'un point dans un milieu poreux.

P P

Le formalisme qui décounle des processus de percolation permet de cerner les problémes li€s 4
Iintrusion, au retrait et au piégeage de mercure. Une approche de lintrusion et du retrait
respectivement en termes de percolation de liens et de sites apporte des précisions sur la valeur des
quanttés mesurées (Lane et al., 1986).

L'intrusion de mercure : une percolation de liens

Le mercure, injecté sous pression dans un réseau poreux, pénétre d'abord par Ies acces et Res
capillaires avant d'envahir les pores connectés. Le processus d'intrusion est donc contrflé par la taille
des acces et peut étre considéré comme un mécanisme de percolation de liens.

A une pression donnée P, les accés capillaires de rayon r (ot r 2 26¢080/P) sont "ouverts” 3
la pénétration du mercure. Cependant, seule une fraction de ces capillaires est accessible 3 un chemin
continu de mercure 2 partir du point d'injection. La figure 4.11a montre I'évolution de la fraction de
capillaires accessibles en fonction de la fraction de capillaires ouverts pour un réseau cubique simple
de taille "infinie". On retrouve la notion de seuil de percolation pe, en dessous duquel aucun capillaire
ouvert n'est accessible, et au dessus duquel le nombre de capillaires accessibles augmente avec le
nombre total de capillaires ouverts.

En réalité, les réseaux poreux n'ont pas une configuration si simple ¢t sont d'une taille finie,
limitée par la surface externe de I'échantillon. Un faiscean continu de capillaires 3 travers 'échantillon
n'est pas nécessaire pour qu'une intrusion apparaisse. les pores de surface peuvent contribuer
significativement au volume de mercure intrusif. Dans ce type de schéma, le seuil de percolation est
marqué par un point d'inflexion sur la courbe d'accessibilité (Fig. 4.11b).

La large distribution des tailles d'accés généralement rencontrée dans un réscaun poreux naturel
rend plus délicate l'interprétation des courbes porosimétriques. A une pression d'injection donnée P,
des accés ouverts ne sont pas envahis (inaccessibilité aux limites) et des capiilaires accessibles ne sont
pas ouverts (r < C/ P). L'augmentation de la pression conduit  'ouverture de capillaires plus petits
et permet l'envahissement par le mercure de capillaires plus larges non accessibles A une pression
inférieure. It en résulie un déplacement de la distribution des tailles d'accés mesurés vers les plus
petits rayons. Donc, pour une distribution unimodale simple, le nombre d'accés & grand rayon est
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sous-estimé ; par contre, le nombre d'acc2s fins est surestimé du fait de cette intrusion de mercure
différde.

Lane et al, (1986) ont modifié cette interprétation classique en remplagant la notion
d'accessibilité au mercure par 1z notion de mesure effective des accés. En effet, l'accessibilité d'un
capillaire est une condition nécessaire mais non suffisante pour sa mesure par la porosimétrie. Seuls
les acces reli€s & un pore vide au moment de leur envahissement sont effectivement mesurés. La
pénétration de mercure dans un acces relié 3 un pore déja rempli ne conduit pas 3 une augmentation
significative du volume intrusif (les aceds occupent un volume négligeable). 1l faut donc tenir compte
non pas des capillaires non accessibles mais des capillaires non mesurés,

La figure 4.11¢ présente la fraction d'accés mesurés en fonction de fa fraction d'acces ouverts,
théoriquement mesurés 3 une pression donnée, ceci dans le cas d'un réseau cubique modele de taille
finie. Cette courbe est plus représentative des résultats classiquement obtenus lors d'un essai
d'injection de mercure. La pente maximale sur la courbe d'intrusion, correspondant au seuil de
percolation, est obtenue pour seulement 25% d'acces ouverts (de rayon r > C/P). Une partic des
accés les plus fins, connectés A des pores déja remplis de mercure, ne sont pas pris en compte dans la
mesure,

Le retrait du mercure : une percolation de sites

A la suite de I'injection, 'échantillon est totalement satur€ par le mercure et les pores du réseau
(sites) envahis par le mercure représentent la fraction volumique de l'espace poreux la plus
importante. Chacun de ces pores est connecté 4 la surface externe de I'échantillon par des cheming
continus de mercure. Le retrait du mercure est contrdlé par la vidange de ces pores et peat €tre
considéré comme un probléme de percolation de sites.

Une diminution de pression provogque la vidange des petits pores (r < C/P) et la création de
discontinuités dans les films de mercure. La fraction de pores vides est analogue 2 une fraction de
pores "occupés” en terme de percolation ; ces pores vides empéchent le passage du mercure et
provoquent l'isolement de pores plus larges situés en amont et remplis de mercure ("court-circuit"),
La figure 4.11d présente 1a courbe de désorption du mercure pour un résean modgle de type cubique.
La fraction de pores "vidangeables”, d'un rayon correct (r < C/P) et connectés anx limites par des
chemins continus, est tracée en fonction de la fraction de sites ouverts, d'un rayon correct mais pas
nécessairement connectés, La rétention de mercure affecte plus particulidrement les pores a larges
rayons (fraction de pores ouverts importante} parce qu'ils sont les derniers a subir l'extrusion et sont
le plus souvent "court-circuités"”.

Cette approche ne tient compte que d'une condition nécessaire mais non suffisante pour
I'extrusion : un chemin continu de mercure doit exister de l'intérieur de I'échantillon vers sa surface
externe. Une autre condition 2 I'extrusion du mercure d'un pore est l'existence d'une interface, d'un
ménisque mercure/vapeur de mercure dans un accés connexe A ce pore. En effet, ¢'est le ménisque et
sa surface de tension associ€e qui engendrent les forces capillaires nécessaires A I'expulsion du
mercure. Dans les étapes initiales du retrait, concernant les pores les plus petits, peu de pores sont
vidés car peu de ménisques sont créés dans le résean. Ce phénomene est connu sous le nom
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d'ombrage ("shadowing"). Les différentes conditions nécessaires A initialisation du retzait (r £ C/P,
connecté aux limites du résean par un chemin continu de mercure, existence de ménisques
mercure/vapeur de mercure en aval de ces chemins) posent en fait un probléme de diffusion
"d'espaces poreux vides" au travers du réseau (percolation "d'espaces poreux vides" A partir de
points sources fixes) dans les premiéres étapes de 'extrusion de mercure. Ce phénomene d'ombrage
peut &tre également responsable en partie de 1'hysteresis entre courbe de retrait et courbe de seconde
injection classiquement attribuée 2 une variation de I'angle de contact.

Le résultat de ces différents mécanismes liés & I'extrusion du mercure est montré sur la figure
4.11e. .a combinaison des phénomenes d'ombrage et de piégeage résulte en un resserrement de la
distribution des tailles de pores déterminée par le processus d'extrusion. La fraction de pores a grands
rayons est sous-estimée du fait du phénoméne de rétention de mercure par "court-circuit”. Cette
fraction constitue une grande partie du volume poreux piégé. La fraction de pores A trés faibles rayons
est également sous-estimée par la courbe de désorption du fait du phénoméne d'ombrage. Ces pores
de ues faibles dimensions sont en partie comptabilisés dans la fraction de pores médians.

L'importance relative des phénomenes d’ombrage et de piégeage ("court-circuit") dépend dn
type de réseau, La configuration de certains réseaux limite un phénomeéne mais favorise 'autre. Par
exemple, si un nombre important de pores 2 faibles rayons débouchent directement sur la surface
externe d'un échantillon, le nombre élevé d'interfaces mercure / vapeur de mercure disponibles des
les premiéres phases du retrait limitera le phénomeéne d'ombrage. Par contre, une telle configuration
favorisera le piégeage du mercure.

L'application de la théorie de la percolation & l'essai porosimétrique permet de relativiser les
paramétres obtenus :

- La courbe d'injection de mercure donne une distribution de la taille des accés aux pores
déplacée vers les faibles rayons du fait d'une intrusion différée du mercure (surestimation des accés a
faibles rayons, sous-estimation des accés plus larges). Par contre, certains accés fins, connectés & des
volumes poreux déja remplis de mercure, ne sont pas comptabilisés lors de l'injection.

- La courbe de désorption du mercure donne une distribution d'accés aux pores resserrée
autour des rayons médians. Une fraction des pores larges piége le mercure par "court-circuit” (Np) et
n'est pas prise en compte sur la courbe de retrait. Le nombre de pores de faible rayon est sous-estimé
du fait du phénoméne d'ombrage.
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Fig. 4.11. Courbes d'accessibilité au cours d'une injection et d'un retrait de mercure {d'aprés Lane
et al, 1986). a. Injection dans un réseau cubique de taille infinie (accessibilité de lien). b. Injection
dans un réseau fini a large distribution de ailles des accés (accessibilité de lien). ¢. Injection dans un
réseau fini, accessibilité de lien exprimée en terme d'accés mesurés. d. Retrait du mercure d'un
réseau cubique fini (accessibilité de site) ; condition & extrusion : chemin continu de mercure de
Vintérieur de Uéchantillon vers sa surface externe). e. Retrait du mercure d'un réseau fini
{(accessibilité de site) ; conditions d Uextrusion : chemin continu de mercure et existence de ménisque.
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2.4. LE PIEGEAGE DU MERCURE

Le piégeage d'un volume de mercure dans le milieu poreux, lors du retrait, s'explique par les
caractéristiques géométriques du réseau. Les sites de piégeage sont classiquement représentés par des
pores de grands rayons qui ne sont accessibles que par des étranglements fins (Bousquié, 1979 ;
Pavone, 1982). La figure 4.12 montre le principe du piégeage de mercure d'apres Pavone (1982). Au
cours de la détente en pression, on atteint d'abord la pression de désorption de l'étranglement de
rayon r, supérieure a la pression de désorption permettant 1'écoulement total du mercure du pore
adjacent de rayon R. La zone de jonction entre le pore et son acceés présente des instabilités dans la
phase non mouillante. Il y a alors rupture de la continuité du mercure par ségrégation spontanée et
vidange de I'étranglement. Lorsque la pression de désorption du pore est atteinte, le mercure ne
pourra plus s'écouler a travers l'accés et restera piégé. '

7

R / e I2r
: % P1> 26costir
Retrait da

mercure Fig. 4.12. Notion de piégeage du
—_—

mercure au cours de la phase de retrait

Pl > P2> Jcosle (modifié d'aprés Pavone, 1982).

3
Instabilité
P3< 20c05GT
Désorption Ségrégati‘on
du mercure spontanee

P2 < 20costYT

2.4.1. Mode de rupture du film continu de mercure

Le ménisque entre deux fluides imrniscibles a une forme déterminée par la géoméirie locale du
réseau poreux et la mouillabilité des fluides en présence. 11 obéit 2 1a 1oi de Laplace,

1 1
P, = c(ﬁ; + 'F:E)’ (4.19)
ol R) et R2 sont les rayons de courbures principaux du ménisque et ¢, la tension interfaciale. La
forme du ménisque est fonction de la position de Ry et Ry (Fig. 4.13) :

- Ry et Rp sont situés sur le méme coté de 'interface (Fig, 4.13a) ; les deux courbures sont
positives et le ménisque est convexe ; ses mouvements réversibles sont de type piston, Le
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contact entre le ménisque et le capillaire présente un angle différent selon le type de mécanismes
(drainage : B,, angle d'avance, imbibition : 8y, angle de rewait).

- R1 et Ry sont situés de part et d'auntre de l'interface (Fig. 4.13b et 4.14} ; 1a courbure a une
composante positive et une composante négative. Le ménisque est dit selloidal avec un angle de
contact & . un pont de phase non mouillante divise la phase mouillante en deux régions.

(b)

Fig. 4.13. Interface convexe (a) et interface sellpidale (b} dans un capillaire cylindrigue
(d'aprés Yu et Wardlaw, 1986a).

La présence d'un ménisque selloidal dans un capillaire implique I'existence d'un film continu de
fluide mouillant sur la surface solide du capillaire ou du pore adjacent (Fig. 4.14). Ce film continu
peut étre favoris€, dans un milieu poreux naturel, par la rugosité de la surface des pores (Yu et
Wardlaw, 1986a). Ces infractuosités de la surface fonctionnent comme autant de micropores qui
seront envahis par la phase mouillante, celle-ci "moulant” ainsi la surface des pores.

Film mouillant continu

Fig. 4.14. Ménisque selloidal dans un
capillaire connecté @ deux pores adjacents.

L'épaisseur du film mouillant continu est
exagérée (d'aprés Yu et Wardlaw, 19864).

Le passage du mercure dans les hétérogénéités locales du réseau poreux induit des mouvements
rapides des ménisques qui provoquent des instabilités dans l¢ film fluide. Pendant ces phases
instables, 1a phase non mouillante peut se déconnecter. Yu et Wardlaw (1986b) envisagent deux types
de discontinuités dans la phase non mouillante, des discontinuités par "cassure” ("break-off™) ou par
"rupture” ("snap-off”). Ces différentes configurations sont résumées sur la figure 4.15 et sont &
rapporter & une imbibition, Le terme de "cassure” ("break-off") est réservé A la division d'un
ménisque convexe en deux ménisques convexes. Les cassures sont liées au contact du ménisque avec
la paroi solide au passage d'un pore (Fig. 4.15, cas E). Les "ruptures” du film fluide ("snap-off™)
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résultent de la division d'un ménisque selloidal en nouvelles interfaces convexes. Ces ruptures
apparaissent soit dans un capillaire (cas B), soit dans un pore {cas C) ou i 1a jonction pore-capillaire
(cas D).

E
- —

j— i T

b
2
%
Fig. 4.15. Interfaces et discontinuités dans la phase non mouillante au cours d'une imbibition
(d'aprés-Yu et Wardiaw, 1986b) :
(A) interface convexe, avance et retrait de type piston,
(B) interface selloidale, rupture ("snap-off") dans un capillaire,
(C) interface selloidale, rupture dans un pore,

(D) interface selloidale, rupture a la jonction pore-capillaire,
(E) interface convexe, cassure ( "break-off”) dans un pore.

2,4.2, Notion de rapport de rayons critique

Pour un angle de contact donné, la rupture du film de mercure dans un capillaire ou 4 une
jonction est effective au dessus d’un rapport critique du rayon du pore adjacent sur le rayon du
capillaire (rp / r¢). Yu et Wardlaw (1986a) donnent, pour des angles de contact de 180° 4 125°, des
valeurs de rapports critiques variant respectivement de 1,5 2 1,75. Ce rapport critique, gui rend la
rupture possible, peut étre exprimé en terme de pression critique pour la rupture :

y
Pt = B = oo (4.20)

avec Ppc, pression de retrait d'un ménisque convexe du capillaire, Pec, pression de rupture dans le
méme capillaire, r¢, rayon du capillaire et ry, rayon du pore adjacent.
Le taux critique de rupture dans un pore est donné par :
P
Pp* = f,‘:g ) (4.21)
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avec Ppp, pression de retrait d'un ménisque convexe du pore et Prp, pression de rupture dans

le méme pore.

Prp* est égal A 1,5 pour un angle de contact 8 compris entre 180° et 160°, il est proche de 1,1 pour 8
inférienr & 160° (Yu et Wardlaw, 1986b).

Ce rappost critique est un des principaux facteurs déterminant le piégeage de la phase non
mouillante. Dans les premiers stades du déplacement de la phase non mouillante par !a phase
mouillante, ces ruptures auront tendance a faciliter le retrait de la phase non mouillante en multipliant
les interfaces convexes 4 partir desquelles le mouvement est possible, Dans les derniers stades, ¢es
ruptures vont provoquer l'isolement complet et le piégeage dans le réseau d'amas de flnide non
mouillant.

2.4.3. Influence de la connexité et de la topologic du réseau poreux

La connexité d'un résean poreux est quantifiée par le nombre de coordination qui détermine le
nombre de chemins d'acces moyen entre les pores. Wardlaw et MacKellar (1981) ont montré, & partir
d'expérimentations sur des micromodgles en verre fritté, que le nombre de coordination d'un réseau
n'influence pas directement le taux de piégeage dans ce résean. Ce sont les hétérogénéités locales
dans Ia topologie du réseau qui contrblent le piégeage de mercure. Une distribution non aléatoire de
ces héérogénéités correspondant 4 des regroupements des éléments les plus larges et des éléments les
plus fins en domaines différents favorise le piégeage du mercure dans les domaines A éléments larges.
Le piégeage est initialisé par des ruptures dans le film de mercure aux frontidres entre les différents
domaines. '

L'initiglisation du piégeage de mercure, lors de la désorption, se situe & l'échelle du systéme
pore - acceés ; elle est principalement fonction du rapport rayon de pore / rayon d'accés qui va induire
ou non la création de discontinuités dans le film de mercure ("break-off” ou "snap-off*).
L'importance relative du volume poreux piégé dépend du mode de distribution des hétérogénéités
dimensionnelles a l'échelle du réseau (disiribution avec arrangement en domaines a éléments larges et
éléments fins favorisant le piégeage, distribution aléatoire limitant le phénoméne).
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3. DISPOSITIF EXPERIMENTAL
3.1. APPAREILLAGE UTILISE - MODE OPERATOIRE

Nous développerons uniquement dans ce paragraphe les éléments concernant 1'obtention des
résultats et leur validité (détails du dispositif expérimental : Homand et al,, 1992),

Les mesures sont effectuées a l'aide d’'un porosimétre & mercure "Micromeritics 9310" qui
autorise une gamme de pression d'injection de 5.10-6 4 200 MPa en fonctionnement semi-
automatique et permet de déterminer théoriguement (par l'intermédiaire de la Loi de Laplace) le
volume poreux dont le rayon d'accés est compris entre 150 et (0,003 um (30 A).

Un certain nombre de contraintes liées aux conditions expérimentales doivent €tre respectées :

- L'échantillon ne doit pas 8tre réactif vis & vis du mercure,

- L'échantillon doit étre correctement séché et désaéré, afin de limiter l'influence d'une

pression intersticielle de fluide résiduel et d'avoir une bonne concordance entre pression

appliquée et pression capillaire,

- Le séchage de 1'échantillon ne doit pas entrainer de modifications de sa structure.

Les échantillons, préalablement séchés (24 4 48 heures 2 I'étuve 4 60°C) et pesés, sont insérés
dans un pénétrométre 4 fermeture étanchéifiée qui va servir de réceptacle 2 l'intrusion de mercure dans
I'échantillon. L'ensemble pénétrométre / échantillon est pesé puis installé dans le porosimétre.
L'échantillon est ensnite désaéré automatiquement par un vide de 5.10-6 MPa.

Une premigre phase d'injection 3 "basse pression” (de 5.10°6 & 0,1 MPa - retour 2 la pression
atmosphérique) est manuelle. Ceci permet de limiter le nombre de mesures st 'intrusion de mercure
dans I'échantilion est faible & ces pressions {faible volume poreux a grands rayons d'acces).

La deuxiémne partie de Pegsai, injection sous "haute pression” (0,1 & 200 MPa) est réalisée
automatiquement. Une temporisation automatique module la longueur des paliers de pression en
fonction de la quantité de mercure qui péndtre dans 1'échantillon. Ceci permet de s'assurer que
l'injection passe par une suite d'états d'équilibre et de s'affranchir de l'influence de la perméabilité an
mercure qui provoque un retard & 1'état d'équilibre.

Le retrait du mercure lors de la descente en pression (200 a 0,1 MPa) est également
automatique. L'échantillon subit ensuite une deuxigme injection aprds avoir séjourné dans un
dessiccateur afin d'évacuer le mercure pi€gé dans les infractuosités de sa surface.

3.2, CORRECTIFS APPORTES A L'ESSAl

Le dispositif expérimental comporte un certain nombre de corrections internes 3 l'appareil

- correction sur la pression d'injection - surpression causée par la colonne de mercure,

- correction sur le volume de mercure injecté - variations de volumes liées & la forme
hémisphérique du ménisque mercure / vapeur de mercure,
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- correction relative a la variation de densité du mercure en fonction de la température.

L'appareillage tel quel est fiable pour des matériaux & porosités totales supérieures 4 1,5 - 2%.
Les variations de volume en rapport avec la compressibilité de tels matériaux sous pression sont
négligeables devant le volume poreux total mesuré, Pour I'étude de matérianx A faibles porosités,
nous avons €t¢ amenés & procéder A des corrections supplémentaires (Cuxac et al., 1991). Tout
d'abord, la valeur de la porosité résiduelle liée au piégeage de mercure dans I'appareillage (graisses et
joints d'étanchéité) est déterminée par un essai "a blanc” sur des billes d'acier non poreuses. Elle est
ensuite déduite de la valeur de la porosité totale. Cette porosité résiduelle peut représenter jusqu'a
30% de 1a porosité totale pour des matériaux & faible volume poreux, comme une roche granitique par
exemple. Le volume de mercure mesuré est ensuite corrigé en tenant compte de la compressibilité du
matériau (pores et matrice solide) sous haute pression (pression d'injection et pression interstitielle du
mercure dans les pores).

3.3. MODE DE CALCUL DES DIFFERENTS PARAMETRES

La mesure du volume de mercure injecté dans l'échantillon découle d'une mesure de la
variation de capacitance électrique du réservoir de mercure, La diminution de 1a capacitance électrique
de 1a colonne de mercure correspond 2 une baisse du niveau de mercure dans le réserveir, celui-ci
ayant pénétré dans I'échantillon. La variation de capacitance électrique, en picoFarad, est transformée
en volume de mercure par l'intermédiaire d'un facteur de conversion (LL/pF), caractéristique du
pénétrométre utilisé. On obtient ensuite 1a porosité accessible an mercure par @

Nitg = o ol Veen = Vpen -—22 M) @.22)
Ve PHg

avec Vipt, volume total de mercure intrusif, Vech, volume de I'échantillon, Vpgn, volume du
pénétrométre, My, masse pénétrométre/échantillon/mercure, M1, masse pénétrometre/échantilion,
PHg, masse volumique du mercure, (M - M1)/pyg, volume de mercure dans le pénétrométre.

Les rayons d'aceés aux pores envahis par le mercure sont déterminés 3 partir des pressions
d'injection, par l'intermédiaire de la Loi de Laplace {r = 26¢0s0 / P) sur la base d'un modgle de
faisceaux capillaires cylindriques droits. En utilisant une tension de surface 6 = 485, 10-3 N/m, un
angle de contact mercure/calcite 8 = 140°, et les facteurs de conversion adéquats, I'équation s'écrit en
pratique : r=75/P avecren pum et P en MPa.

Les résultats voleme poreux envahi/ rayon d'acces sont restitués par 1'appareil sous forme de
courbes cumulées ou d'histogrammes correspondant aux différentes phases de U'essai (premiére
injection, retrait, seconde injection). Cette représentation (courbes cumulées brutes - Fig. 4.16a) rend
difficile 1a lecture des différents parametres mesurés par l'essai (Np, Ny, acces aux pores). Par
exemple, les valeurs reportées sur 1'axe des ordonnées correspondent 2 la porosité envahie par le
mercure A une pression d'injection donnée, donc d'acces supérieur au rayon R porté en abscisse.
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Nous avons adopté une représentation plus lisible consistant A porter sur I'axe des ordonnées
non pas la porosité envahie & une pression donnée, mais son complément i la porosité totale
accessible au mercure (Fig. 4.16b). Ceci revient & reporter pour un rayon R la porosité d'accés
inférieur 3 R. Outre une meilleure visualisation des paramétres, une telle représentation permet une
meilleure précision pour les pressions d'injection €levées (faibles rayons d'acces). Cette construction
fait également ressortir I'hysteresis entre les courbes de retrait et de seconde injection résultant en
partie de la variation de I'angle de contact entre avance et retrait du mercure. Théoriquement, les deux
courbes devraient boucler autour de 1'hysteresis. Expérimentalement, le retrait du mercure est réalisé
lors de 12 descente en pression jusqu'd pression atmosphérique alors que la seconde injection débute A
basse pression ; les courbes ne sont donc pas jointives au niveau des grands rayons d'accés (fin du
retrait, début de l'injection). Elles ne coincident pas non plus vers les rayons d'acces les plus fins : ia
courbe de retrait ne comptabilise pas les rayons d'accés les plus fins & cause du phénoméne
d'ombrage présenté précédemment.

La distribution de la taille des accés & Ia porosité piégée n'apparait pas sur la figore 4.16b. Elle
est déerminée par différence & chaque pas de pression entre volume poreux total (premiére injection)
et volume poreux libre (seconde injection) (Fig. 4.16¢).

3.4. INFLUENCE DE LA TAILLE ET DE LA FORME DE L'ECHANTILLON

L'chantillon analysé est un objet de quelques centimétres cube ; sa taille est limitée par Ia taille
du pénétrometre réceptacle. La dimension des plus gros pores ne doit pas dépasser un ou deux
millimetres pour assurer la représentativité de I'essai. Dans le cas d'un matérian granulaire, les grains
constitutifs de la matrice rocheuse ne doivent pas dépasser 5 mm pour que les résultats soient
représentatifs de la totalité de la texture du matériau.

Le pénétrometre réceptacle étant de forme cylindrique, les échantillons cylindriques (¢ :
2,5cm, L : 2,5¢m) offrent une grande surface de contact avec la paroi du pénétrométre, favorisant
ainsi le pi€geage de bulles de vapeur de mercure entre 1'échantillon et 1a paroi. Lors de Yadmission du
mercure dans le pénétrométre, Faugmentation de pression provoque l'envahissement de ces sites par
le mercure et la surestimation de Ia porosité. Nous avons utilisé des échantillons cubiques (aréte de 2
a 2,5¢m) afin de limiter ce phénomene, le contact échantillon / paroi étant ainsi réduit A une aréte du
cube.

Une modification de la surface externe des échantillons (variation de la surface d'échange
entre le milieu poreux et le mercure) peut engendrer des variations dans les résultats de l'essai
(Pellerin, 1980). Nos mesures ayant un caractére comparatif, nous avons donc conservé la méme
forme d'échantillon pour tous les essais afin d'éviter ces artéfacts.
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Fig.4.16. Courbes porosimétriques cumulées, (a). Courbes restituées par l'appareil, (b). Courbes
modifiées, les ordonnées représentent le complément du volume poreux envahi & la porosité, (c).
Courbes modifiées, la courbe de porosité piégée est déduite des deux autres.
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4., RESULTATS - INTERPRETATIONS

L'ensemble des résultats graphiques (courbes cumulées et histogrammes des porosités totales,
libres et piégées) pour chaque faciés calcaire tudié est porté sur la figure 4.17. Dans les deux types
de représentation, l'axe des abscisses, correspondant aux rayons d'accds aux pores (en micrométre),
présente une échelle logarithmique. Cette représentation découle d'une échelle de pression d'injection
en progression géométrique, la gamme de pression (5.10-6 3 200 MPa}) étant beaucoup plus large que
1a gamme de porosités mesurées (de 0 4 25%). De ce fait, les classes de rayons d'acceés ont une taille
variable et la représentation A partir de ces classes conduit 3 un "pseudo-histogramme" oli les centres
de classes suivent une progression géométrique. Les paramétres quantitatifs li€s aux porosités totales,
libres et piégées sont rassemblés dans les tableaux 3.1, 3.1 et 3.VIIL Ce sont des valeurs moyennes
issues de plusieurs essais pour chaque faci®s calcaires.

4.1. REPRODUCTIBILITE ET VALIDITE DE L'ESSAI POROSIMETRIQUE

Pour chaque type de matériau, plusieurs essais ont été réalisés de manire 3 vérifier la
reproductibilité de la méthode. Celle-ci s'est avérée tr2s bonne, I'allure des courbes étant la méme.
Dans le cas ol les échantillons testés présentent des porosités totales 1égérement différentes, on
obtient des courbes sensiblement affines (Fig. 4.18). Chaque courbe et "pseudo-histogramme”

associé de la figure 4.17 correspondent i un échantilion donné. La bonne reproductibilité de l'essai
permet de généraliser le résultat au facids &tudié.

NHg (%)
25 +

20 4
15 4

10 -

I {fnicrons)

0,001 0,01 0,1 1 10 100

Fig. 4.18. Affinité des courbes porosimétrigues.

Exemple du calcaire de Jaumont (J5 - Ny = 23%).
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Les courbes d'injection et de retrait sont systématiquement tangentes A I'axe des abscisses au
voisinage de l'origine. Ceci s'interpréte classiquement comme la forte probabilité d'absence de
volume poreux dont les rayons d'acceés sont inférieures A quelques dizaines d'angstroems, dimension
limite mesurée. Les courbes présentent généralement un palier horizontal assez net vers les grands
rayons, ¢e qui confirme que la plage d'investigation (0,003 & 150 pm}) est satisfaisante pour le type de
matériau considéré,

La figure 4.19 montre la relation entre la porosité totale accessible au mercure (Nug) et la
porosité totale accessible & I'eau sous vide (Ny) présentée dans le chapitre précédent. L'ensemble des
matériaux calcaires Studiés est porté sur cette figure. La concordance entre les deux valeurs de
porosités, aux domaines de variations prés, confirme la validité de la mesure au mercure. Les
domaines de variations des mesures porosimétriques sont généralement plus faibles que lors de la
mesure 4 'eau : les échantillons les plus grands (€prouvettes cylindriques - 5x10cm, porosité
accessible A 'eau) sont plus sensibles aux hétérogénéités de facids, d'one échelle de 'ordre de Scm
(litage, granoclassement, alternance de granulométries différentes, variations latérales), que les
échantillons cubigues, de petites tailles (2,5x2,5cm), traités an mercure.

30 NHg (%)

a
|

Gul
Gu2
Gu3

% €

Nw (%)

0 1 L L] 1
0 5 10 15 20 25 30

Fig.4.19. Porosité totale accessible & U'eau sous vide (Ny,)
et porosité totale aw mercure (Ngp).
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"psendo-histogrammes” de distribution (part du volume poreux/ Rayon d'accés centre de classe)
pour l'ensemble des roches calcaires étudiées.



25 NHg (%)

20+—JAUMONT 5

NHg
22.4%

Np
13,3%

— iy g — ]

I——
|| 9.1%

r (microns)
0,001 0,01 0,1 1 10 100
NHg (%)
12
NHg
10 +—PUGNY 1 f! 10,3%
8 — i __—_1 Np
| 7,35%
6 ]
!
4 N1
2 2,95%
r {microns)
‘0 L) 1 ¥ EF L LEE BLELLLYY L) ) Jlllll: L] T §F #3100
0,001 0,01 0,1 1 10 100

% NH
12 T—

10 +-JAUMONT 5

0,004 0,02 0,1 0,25 1,5 4,87 15,5 77
r {(microns)
%NHg
25
20 +——DUGNY 1
15
10
5
0,004 0,022 0,07 0,15 1,03 74
r {microns)

Fig. 4.17, Suite.



NHg (%)
0 £

25 DUGNY 2

[t e
I

| —v—r‘ﬁ#
0- TT T

0,001

i

0,01 0.1 1

r{microns)

T TTiTm T T F ELFIE

%NHg
NHg 40
ﬁ=-—"—'— 25.8% 35 +——DUGNY 2
30
Nl 25
17,7% 20
N 15
— T — — . Wt — — — p
8,1% 10
. 5
I (microns)
0
10 100 0,004 0,035 03 1,67 7.5 75
r {microns)
% NHg
NHg 18
4,4% 16
Np 14 GUDMONT 1

3,85%

NI
0,55%

0,01 0,025 0,05

10 100

Fig. 4.17. Suite.

0,31
I {ricrons)

2,18

7.2

96



A

R —— ]

0,001 0,01

NHg(%)

| _'_'.(K
D' IZLLL tﬂn_u

L LA R 1L

0,1 1

I (microns)

rrrmrn

10 +—GUDMONT 2

g i e

0 -
0,001

0,01

0,1 1

% NHg
20
NHg 18
4% 16 GUDMONT 1
T NP 14
3,6% 12
10
8 =
6 -
NI ;‘ ]
— 10,4% o -
T T 1 310
10 100 0,006 0,02 0,045 0,1 0,77 4,6 15 96
r {microns)
% NHg
NHg 30
13% 25 +—GUDMONT 2
20
Np
_____ 6,7% 15
Nl 10
6,3%
5
T (microns) i .
0,004 0,01 0,028 0,15 0,5 3,4 95
10 100 1 {microns)

Fig. 4.17. Suite.



NHg(%) % NHg
12 30
NHg
10— GUDMONT 3 I’ 10,6% 25 GUDMONT 3—
8 Np 20
6 e ————6,2% 15
;’ N1
4 / F 7 4,4% 10
/
2 s 5
Z r (microns) 0
0- T L L BCLLL] L1 * llllll: ¥ T™Trrrim h
0,001 0.01 0.1 1 10 100 0,01 0,04 0,1 01‘-3(microin.g) 4,7 10,8 108
NHg(%) %NHg
12 , NHg 10
/ 11,8% 9
10+ EUVILLE / . |
Np 7
8 —
/ ) e 8% 6 i
6 5 |
/ 4
4 NI ; [
8% | 111
2 1 N [
o ] 1 (microns) o | | I
0,001 0,01 0.1 1 10 100 0,004 0,03 0,2 05 1.,35 6 13,5 22,5 106
r {microns)

Fig. 4.17. Suite.



NHg (%)

16 | NHg
14 T—LEROUVILLE 15.6%
12
10 / = Np
/ 9,7%
8 /
/
6 // 7 N
A - ___,_/ 5,9%
) /, P
4 I (microns)
0 b ot
0,001 0,01 0.1 1 10 130

5 —LEROUVILLE

— N W P

% NHg

0,007 0,050,13 0,34

Fig, 4.17. Suite et fin.

2,4
r (microns)




Accés aux pores R Accés aux

Classe

Lam | %) I @m) | gm) | 6 f

Classe

Ech - Nw

m 213 | 216 | 2090 | 09-3 | 15 10 | 015-06
g2 201 2125 208 135 1 2 ss | 03-005 | 07 | 85
| 3s i 23 | 23 207 085-3] 15 10 | 01-05 | 025 | 65
fcuial 43 | 45 | 031 006-91 - Jo05-15]|001-004] 0,025 |33-25
Guzi 1141 125 b ros | - ; . 10075-0251 015 | 10
Gu 3 179,3 104 | 071 - - . Joois-02) o1 | 95
p1loiz] 8 | s« i : - Jooz-015] 007 | 15
p2ll233boss 07| - : . {o15-05 | 03 | 225
6 1 015-09 1 05 3
: 01-07 | 04 | 44

Ech.|| N>tum jN>1u/NHggll N<ipm [[N<I1w/Nugll Ca Spo Th E
%) | % %) | % m2/p m) |

11 10 46 11,5 54 3,8 1,2 0,15 {
12 8,25 39 13 61 2,5 0,86 0,25 \
B 11 48 12 52 3,2 1,37 012 |
I Gu 1§ 0,15-04 14,5 3,85 85,5 1.4 1,45 0,023 L
Gu 2 0,05-0,1 1 12,4 99 0,9 1,03 0058 |
Gu 3l 02 2 10,2 98 0,9 1,52 0.033 |
pi1f o015 2 7,85 98 08 | 13 007 _|
D2 02 0.8 253 99,8 0.6 1,13 020 |
Eu 1,5 62,5 4,5 37,5 17 0.9 0,27 l

Le | 95 61,5 6 38,5 16 1,03 0,13

Tab. 4.1. Paramétres quantitatifs issus de la porosimétrie au mercure
et liés an volume poreux total,
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Ry r]

NYNHgiiNi>1 ||Ni<1 i Clas.| Rim [N(Rj}[| Clas. |rmoy

(%) 18 g (um) §(um}| (%) (um) | (um)

% | %

31,5 | 15 6 - . - | o107 ] 03

31 16 5 - : - 102095 | 045

395 | 21 7 . . - 10108 03

1015 | 005 | 045 | - : - 10,02004] 003

50 0.5 6 : . . | opeo3| 015

49 02 | 49 | - - - {0025-02] 03 !
30 01 | 23 | - . - 10,05-015] 0,08 | 1,7 [095 0,29
70 01 | 174 | - . - l01505] 025 | 155] 07 053 |
3 )27 ] 1 lesn) s | 16 joazs | o8 1 |8 foish
38 | 24 | 36 | - ! : 0235 | 09 [ aa] 4 A_l

Tab. 4.I1, Paramétres quantitatifs issus de la porosimétrie au mercure
et liés au volume poreux libre,

Rp rp
Ech ]| Ny ||Np/Ngg)Np>1 {IN,<1 Clas. |Rpm IN(Rp)] Clas. |rpmoy|N(rp) Cd,
(%) || (%) u u (xm) | (umj | (%) (um) | (um) | (%)
(%) (%) Il _ i
J1 §i 14,8 68.5 8.3 6.5 0,7-3 1,5 10 - - - 136
J2 |t 14,5 68 ] 8.5 1,5.3,5 2 4,5 0,3-0,8 0,5 4.5 2
J5 13,2 58 7.7 5,5 0,8-3 1,5 11,5 0,2-0,5 0,3 2 132
Gulf 4 85 0,75 3,5 0,06-9 - 105121001004 | 002 § 25 14
Guz2il 62 30 0.5 57 - - - 0,08-0,15 | ©.1 35 | 09
Gulj)l 53 51 0,1 52 - - - 0,02-0,15 0.1 58 |13
D1 57 72 0,1 57 1012-0151 0,13 | 0,7 ]0,035-0,00| 0,07 42 | 07
D2 8 31 0,1 8 - - - 0,25-05 { 90,35 7 0,5 |
En 8 66 4.4 3.6 840 20 3,7 0,15-0.7 0,5 2 13
Le || 9,5 62 6,3 3,2 6-20 10 5.4 0,1-0,7 0.3 22 | 12

Tab. 4.1I1. Parametres quantitatifs issus de la porosimétrie au mercure
et liés au volume poreux piégé.
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4.2, POROSITE UNIMODALE ET POROSITE BIMODALE

L'examen qualitatif des courbes d'injection de mercure (Fig. 4.17) permet de reconnaftre une
ou plusieurs familles de rayons d'accés aux pores définies par les décrochements subverticaux des
courbes cumulées, La présence de ces familles d'accds est également visualisée par les "pseudo-
histogrammes”. On distingue des réseaux poreux unimodaux 2 un point d'inflexion sur la courbe
d'injection (une famille d'accs aux pores) et des réseaux poreux multimodaux avec au moins deux
points d'inflexion, Cette distinction correspond 2 une différenciation en terme de faci®s calcaire. Les
roches calcaires micritiques avec (wackestone) oun sans éléments figurés (mudstone) ont un réseau
poreux unimodal, Les calcaires A ciment microsparitique A sparitique (grainstone) présentent une
multimodalité de la distribution des acces aux pores. Cette remarque, relevée sur les dix facids
étudiés, est confirmée par l'examen des courbes porosimétriques d'un grand nombre de roches
calcaires fournies par Bousquié (1979) et Pavone (1982),

L'étalement du spectre porosimétrique est mesuré par un coefficient de dispersion Cg, calculé
a partir d'un rapport de pressions d'injection (Wardlaw ez al., 1988, Géraud, 1991) :

Pgo - P
Cq =532, (4.23)

od Pgg, Psg et Pag sont les pressions d'injection comespondant respeciivement & un envahissement de
80, 50 et 20% du milieu poreux.
Ce coefficient quantifie le tri des acc@s aux pores. L'analyse de ce parameétre (Tab. 3.I) fait
ressortir une valeur seuil (Cg = 1) séparant les différents types de réseanx :
- Ca < 1, les acces aux pores sont bien triés, la distribution est resserrée autour d'une valeur ;
c'est le cas des calcaires & matrice micritique de Dugny (D1 et D2) et du calcaire oolithique de
Gudmont (Gu2 et Gu3, également & matrice micritique).
- Cg > 1, Ies acces aux pores sont moyennement ou mal tri€s, cette catégorie regroupe :
- les réseaux A dominante unimodale mais a distribution étalée (calcaire de Gudmont 2
facits sublithographique, Gul),
- les réseaux multimodaux 2 tendance bimodale et 4 distribution étalée ; c'est le cas des
trois facies du calcaire bioclastique de Jaumont (J1, J2, J5),
- les réseaux bimodaux stricts (calcaires & entroques d'Euville, Eu, de Lérouville, Le).

Wardlaw et MacKellar (1981) interprétent une distribution d'accés aux pores bien triée comme
le résultat d'une répartition aléatoire des hétérogénéités dimensionnelles A 1'échelle du résean. Cetie
interprétation fait suite A des expérimentations sur des micromodeles en verre fritté. Toute fraction
volumique du milieu poreux est accessible par le méme rayon d'accés quelque soit 1a distribution
effective des pores sur ce volume poreux. Ainsi, une distribution unimodale, bien triée, sur la courbe
d'injection de mercure pent avoir deux origines :

- Soit le réseau ne présente effectivement qu'une taille de pore et un rapport rayon de pore /
rayon d'acces proche de 1 ; dans ce cas, les vides sont de type capillaire (rayon constant) et le spectre
issu de la porosimétrie refidte bien la distribution effective sur le réseau.
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- Soit la distribution effective des pores et accés sur le réscau est large mais ceux-¢i sont
répartis aléatoirement et un seul acces, en général I'acces de plus faible rayon, commande l'injection
de mercure. Dans ce cas, la distribution porosimétrique ne refléte pas la distribution effective sur le
réseau. On retrouve les limites de l'essai porosimétrique mises en évidence par la théorie de la
percolation et principalement le déplacement de la courbe d'injection vers les plus petits rayons.

Par contre, une distribution d'accés aux pores mal triée correspond a un milieu ou les
hétérogénéités dimensionnelles présentent un arrangement non aléatoire. A I'échelle du réseau,
l'arrangement spatial des pores conduit 2 un milien poreux compartimenté en domaines de pores
d'une taille donnée. Ces fractions du volume poreux sont accessibles par des accés de rayon fonction
de la taille du pore. Cette corrélation entre pore et accés constitue la seconde échelle d'arrangement du
réseau. Chatzis et Dullien (1985) et Ioannidis et al. (1993) ont également montré {'importance de cetie
corrélation rayon de pore / rayon d'accés sur les processus de drainage et en particulier sur l'injection
de mercure. Les réseaux avec corrélations ont des courbes de pressions capillaires plus graduelles et
montrent un étalement plus important du spectre porosimétrique que des réseanx 2 distribution
aléatoire.

L'analyse de photographies des roches calcaires en lames minces ou au Microscope
Electronique 3 Balayage (annexe 1) confirme la présence de distributions avec ou sans arrangements
et permet de mieux visualiser les relations entre les structures et textures des matériaux et le type de
distribution porosimétrique qui peut en découler,

Le calcaire de Dugny a texture ¢crayeuse (D2, photos 11 et 13) présente une matrice micritique
lache (cristaux polyédriques “flottants"). Le réseau poreux est constitué de vides de tailles
sensiblement identiques, de type capillaire, sans répartition préférenticlle ni arrangement. Pour une
pression d'injection donnée, on assistera 3 une invasion compléte du réseau poreux. Ceci se traduit
par un spectre porosimétrigue unimodal strict et un faible coefficient de dispersion.

Le calcaire de Gudmont oolithique {Gu2 et 3} peut étre analysé & deux échelles différentes :
I'échelle granulaire et I'échelle de la microtexture, D'un point de vue sédimentologique, les oolithes et
la matrice micritique ont un dépdt synchrone. De ce fait, 4 'échelle des échantillons étudiés, les grains
oolithiques ont une disposition aléatoire dans la matrice micritique et aucun arrangement n'est observé
a cette échelle (photo 17). De plus, les structurations originelles radiales et circulaires des oolithes
sont masquées par une micritisation secondaire importante {(photo 20). De 1a m&me fagon que pour le
calcaire de Dugny crayeux, la micrite intergranulaire et intragranulaire secondaire ne présente pas
d'arrangement préférentiel et contient des vides 4 tendance capillaire (photo 19), Ceci se traduit par
une courbe d'injection de mercure unimodale et un faible coefficient de dispersion.

Les calcaires de Dugny 1 et de Gudmont 1 ont tous les deux uvn facies macroscopique de type
sublithographique. La microtexture montre, dans les deux cas, une micrite constituée de cristaux de
calcite xénomorphes organisés en mosaique. Pourtant, le calcaire de Dugny 1 a un spectre unimodal
strict et un coefficient de dispersion faible par rapport au calcaire de Gudmont 1. Malgré des lacunes
de cristallisation dans la micrite, 1'homogénéité de ce matérian conduit & un seul type d'accés (photos
9 et 10). Par contre, Gudmont 1 contient des zones 3 forte activité algaire (voiles stromatolithiques),

ol les cristaux sont de plus grandes tailles et pratiqguement coalescents. Ils forment une structure trés
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dense (photo 16) par rapport aux domaines constitués d'une mosaique de cristaux classique {photos
15}, plus proche de l'organisation de Dugny 1, quoique plus dense {porosité totale plus faible)., Ces
différents arrangements conférent au calcaire de Gudmont 1 un spectre plus étalé.

Le calcaire 3 entroques d'Euville montre un arrangement 2 'échelle de la microtexture. Les
entroques ont conservé leur structure en trémis et la cimentation sparitique intergranulaire présente le
- méme type de structuration du fait d'une cristallisation syntaxiale & partir des débris de crinoides
(Photo 5 et 6). Ce type de structure renferme une microporosité trds fine. Les entroques sont
organisé€es autour d'un canal central qui représente un porosité intragranulaire de rayon plus large.
Des lacunes dans la cimentation sparitique intergranulaire forment également des espaces poreux de
grande taille. Des dissolutions secondaires ¢ntre les bordures de grains micritisés et la sparite
syntaxiale, zones de circulations préférenticlics, font apparaitre un autre type d'espaces poreux (joints
de grains) (photo 7). De la méme fagon, le calcaire de Jaumont présente différents degrés
d'organisation de son milieu poreux. Des lacunes dans la cimentation microsparitique 2 sparitique,
ainsi que des dissolutions internes aux bioclastes forment des vides de grandes dimensions (photos 1
et 2). Le litage sépare la microsiructure en zones & macroporosité et zones a microporosité (photo 4),
Ces différents types de porosités confirent & ces matériaux des distributions porosimétriques trs
étalées, bimodales & multimodales, et des coefficients de dispersion élevés traduisant l'arrangement de
la structure de ces roches.

4.3, MICROPOROSITE ET MACROPOROSITE

Les termes de macroporosité et microporosité définissent généralement les volumes poreux
constitués respectivement de vides de grandes tailles et de vides de petites dimensions. Comme nous .
I'avons indiqué dans le chapitre 1 (Généralités et définitions), 1a dimension limite entre ces deux
entités est variable selon les auteurs et les méthodes d'analyses. Selon Bousquié (1979), un seuil de
Ipm, en termes de rayons d'aceés mesurés au porosimétre 3 mercure, correspond 3 une réalité
physique : une estimation de la porosité bien individualisée et visible en lame mince donne une valeur
proche de la macroporosité, d'acces supérieur & 1 um, déterminée par la porosimétrie au mercure,

Cette limite entre micro et macroporosité est plus délicate si on considére la répartition de la
porosité au sein du faciés et notamment la distinction entre porosité intergranulaire et porosité
intragranulaire.

Forosité intergranulaire
Ce volume poreux est généralement “bien connecté” (joints de grains, lacunes de cimentation).
Dans ce cas, le seuil défini par Bousquié (1979} est applicable.

Porosité intragranulaire
Ce volume poreux est souvent mal connectd avec le précédent (micritisation de Ja surface
externe des grains par exemple). Une part de cette porosité peut étre de dimension effective proche
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d'une macroporosité (visible en lame mince) et étre comptabilisée dans la microporosité par la
porosimétrie au mercure du fait d'accés de faibles dimensions.

Porosité des ciments (interne aux cristaux)

Cette porosité, intergranulaire au sens of elle est située entre les €léments figurés, est un cas
particulier. La coupure de type Bousquié est a appliquer avec précaution dans ce cas : les accés & ce
volume poreux sont de tres faibles dimensions quelque soit la taille effective des pores considérés.

Les techniques d'imprégnations de résines de couleurs différentes par centrifugations et
imbibitions successives permettent dans certains cas de visualiser ces différents types de porosités et
de mettre en évidence par exemple la macroporosité intragranulaire d'acc®s fins (Zinszner et Meynot,
1982).

La répartition des différentes familles d'acces aux pores pour l'ensemble des facies calcaires
étudiés est présentée sur la figure 4.20. La prise en compte d'un seuil &4 1 pm n'est pas toujours
évidente. Les bornes de chaque famille sont déterminées graphiquement par les variations de pentes
des courbes porosimétriques ; la précision sur ces valeurs est trés variable et dépend du volume de
pores d'accds intermédiaire entre les familles (pente des "psendo-paliers" entre les familles
principales). L utilisation de ces rayons d'accés en valeur absolue est & prendre ave¢ précaution ; la
prise en compte de ces rayons en tant que valeurs relatives est recommandée. Dans le cas des calcaires
a réseaux poreux unimodaux (Gudmont, Dugny), la famille d'accés principale est inféricure 3 1 um et
on peut parler de microporosité au sens de la définition présentée précédemment. Dans le cas des
calcaires 4 réseaux poreux bimodaux (Jaumont, Euville, Lérouville), 1a limite 3 1 jum n'a pas de
signification particuliére, puisqu'elle est bien souvent incluse dans I'une des familles d'acces.

Nous conserverons les termes de micro et macroporosité pour une description qualitative sans
notion de rayon limite entre les deux. La famille principale d'accés aux pores des calcaires a réseaux
poreux unimodaux est incluse dang la microporosité. Cette microporosité est généralement
intergranulaire et localisée au sein de la charpente cristalline de la matrice micritique. Toutefois, les
faciés Gudmont 2 et 3 oolithiques renferment une part de microporosité intragranulaire située dans ia
structure fine et souvent micritisée des oolithes et une part de macroporosité intragranulaire d'accds
fins (microporosité au porosimétre 3 mercure) résultant d'une micritisation superficielle des oolithes,

Le calcaire de Gudmont 3 faciés sublithographique (Gul) a un spectre unimodal ; la
macroporosité représentée sur la figure 4.20 refléte en fait 'étalement du spectre. L'ensemble de la
porosité de ce matériau est principalement localisé entre les grains de micrite organisés en mosaique.

Pour tous ces matériaux constitués principalement d'une matrice micritique et & spectre
unimodal, on note une trés bonne corrélation entre le rayon d'accés moyen au réseau et la porosité
totale (Fig. 4.21). Comme l'avait montré Wardlaw (1976) sur des calcaires & matrice dolomitique
fine, une augmentation de la porosité traduit un relachement de la matrice et par conséquent, un
élargissement des vides intercristallins,
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Les calcaires 2 réseaux poreux bimodaux ont une famille (accds fins) incluse dans la
microporosité et I'autre (accés larges) dans la macroporosité, La macroporosité est soit intergranulaire
(lacunes de cimentation, litage (Jaumont)), soit intragranulaire (structure interne des entrogues,
dissolution des bioclastes). Une microporosité intergranulaire est représentée par les joints de grains
(surtout pour les calcaires A entroques) ou par des vides dans les zones de cimentation microsparitique
(Jauvmont). Les grains peuvent renfermer une microporosité propre dans leur structure.

1#re partie : Milicux poreux carbonatés

Thése I, M, Remy, 1993
CHAP 4, Porosimétrie au mercure

88



Nous avons également conservé la répartition entre porosités d'acces inférieur et supérieur &
1pm (Tab. 3.I) afin de comparer avec les données bibliographigues mais en ayant bien A I'esprit qu'il
ne s'agit nullement d'une répartition en terme de dimensions effectives mais basée sur les rayons
d'acces aux pores. Une forte porosité d'accds inférieur 2 1 pm ne signifie pas obligatoirement que le
matériav a le réseau poreux le plos fin, Par exemple, la totalité du volume poreux du calcaire de
Dugny crayeux (D2) a un zccés inférieur 3 T pm (N < 1pm / Nyg = 100%) et une famille de
microporosité d'accéds de I'ordre de (0,3 um ; le calcaire de Gudmont sublithographique (Gul)
présente une famille de microporosité d'acceés plus faible {r = 0,025 §m) mais sa porosité d'acces
inférieur & 1 pm ne constitue que 85% de sa porosité totale.

4.4, POROSITES LIBRES ET PIEGEES

Conformément 2 ce qui a été décrit dans le paragraphe 2.4., il existe de fagon systématique
une quantité de mercure irréversiblement piégée dans le milieu poreux du matériau 2 la suite du ¢ycle
premidre injection / retrait. La porosité correspondante ou porosité piégée (Np) représente 30 2 90%
de la porosité totale et traduit accessibilité des pores par des étranglements fins (Bousquié, 1979,
Wardlaw et MacKellar, 1981). Le complément de la porosité piégée A 1a porosité totale représente le
volume poreux vide de mercure aprés 'opération premidre injection / retrait ou porosité libre (Ny).
Ainsi, la porosité totale d'un matériau se décompose de la fagon suivante ¢ Ny=Nj+ Np 5 la
répartition entre Ny et N dépend de la structure du milieu poreux. '

D'aprés les figures 4.22 et 4.23 représentant la porosité piégée en valeur absolue ou en
fraction de la porosité totale en fonction de la porosité totale, il n'apparait pas de relation simple entre
volume poreux piégé et porosité totale. Ny a tendance A augmenter avec NHg alors que Np/Npg
montre une évolution décroissante. Pavone (1982) explique la tendance évolutive décroissante de la
part de porosité piégée (Np/Nyg) avec la porosité totale (Cf fig. 4.23) par une augmentation
statistique des connexions dans le réseau poreux du fait d'un volume poreux plus important. Cect est
valable si l'on compare des matériaux de structure et texture sensiblement identiques. Dans notre cas,
les différences de faciés calcaires engendrent des écarts importants dans cette relation.
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4.4.1, Distribution des porosités libres et piégées

De méme que les courbes de premiére injection (porosité totale), les courbes de seconde
injection (porosité libre) et leurs compléments 4 la premiére injection (porosité piégée) se
décomposent en une ou plusieurs familles principales d'acces aux pores (voir figure 4.17). Les
coefficients de dispersion des distributions de porosités libres (Cgp) et piégées (Cgp) sont calculés
pour I'ensemble des matériaux de 1a mé&me fagon que pour 1a porosité totale (Cgy). Les coefficients de
dispersion des spectres de porosités piégées sont sensiblement du méme ordre de grandeur que pour
la porosité totale (Fig. 4.24) ; les spectres de distribution des porosités piégées et totales sont du
méme type (méme dispersion et méme étalement des spectres). La relation coefficient de dispersion de
la porosité libre / coefficient de dispersion de la porosité totale varie selon 'ordre de grandeur de ces
coefficients (Fig. 4.24). Cq; est sensiblement identique A Cg, pour les faibles valeurs (calcaires 2
réseaux poreux unimodaux) ; dans ce cas, les distributions des porosités libres et totales sont
globalement du méme type. Par contre, pour des valeurs plus élevées de ces coefficients, Cqj est
inférieur & Cy,. C'est le cas des calcaires 2 ré€seaux poreux bimodaux o le spectre de porosité libre
montre un étalement moins important gue celui de la porosité totale.

La répartition des porosités libres et piégées en volume poreux d’acces inférieur ou supérieur &
1 pm (N < 1pm)1 / (N > 1pm)), (N < 1pm)p / (N > 1pm)p) en fonction du méme type de répartition
des porosités totales (N < lum / N > 1pum) est présentée sor 12 figure 4.25. Il apparait sur cette figure
que la répartition par rapport & l'accés 1)Lm est sensiblement identique pour les porosités totales,
libres et piégées sur I'ensemble des matériaux ; le calcaire de Gudmont oolithique (Gu2) se détache
nettement de la droite x = y. Ceci est dit 2 la trés faible valeur des volumes poreux d'accds supérieur 4
tpum (inférieure 4 0,5%) ; une faible variation de ce pourcentage engendre dans ce cas une différence
d'au moins une puissance de 10 entre porosités totale et libre ou piégée.
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Fig. 4.24. Coefficients de dispersion des Fig. 4.25. Répartition des porosités

spectres de porosités libres et piégées (Cyy et libres et pidgées par rapport au rayon
Cdp) en foncrion du coefficient de dispersion de d'accés de Ium en fonction de la
la porosité totale (Cgy). répartition de la porosité totale.

La répartition des spectres de porosités libres et pi€gées en familles d'accés aux pores différe
selon gue I'on est en présence de calcaires a réseaux porenx unimodaux ou bimodaux (Fig. 4.26).

La porosité piégée des calcaires A réscaux poreux bimodaux (Jaumont, Euville, Lérouville)
présente sensiblement les mémes familles d'accds aux pores que la porosité totale {microporosité et
macroporosité). Seul le faciés 1 du calcaire de Jaumont a un spectre de porosité piégée réduit 2 la
famille de macroporosité du spectre initial. Les porosités comprises dans les familles macroporeuses
sur les spectres "piégés” ou "totaux" sont du méme ordre de grandeur. Par contre, la microporosité
piégée a une valeur divisée par 2 ou 3 par rapport & la microporosité totale, L'ensemble du volume
poreux subit le piégeage mais celui-ci est plus important au niveau de la macroporosité,

Les spectres de porosités libres des calcaires & porosité totale de type bimodale montrent une
tendance 2 'unimodalité. Ces spectres ne sont généralement constitués que de la famille de
microporosité des spectres initiaux ; la majeure partic de la macroporosité est piégée, ceci confirme la
remarque faite précédemment sur la diminution du coefficient de dispersion des spectres de porosités
libres par rapport aux porosités totales pour ces matériaux.

Dans le cas des calcaires 2 réseaux poreux unimodaux (Gudmont 2 et 3, Dugny), les spectres
de porosités totales, libres et pi€gées ont sensiblement la méme famille principale d'accés aux pores et
différent seslement par Iimportance relative de la porosité comprise dans cette famille.

Le calcaire & faciés sublithographique de Gudmont {(Gul) 2 un comportement intermédiaire.
C'est un calcaire A réseau poreux unimodal mais dont le spectre présente un étalement relativement
important. Dans ce cas, la porosité piégée a pratiquement le méme spectre que la porosité totale
(mémes familles d'acces, m&mes porosités comprises dans c¢es familles), Ceci est dii an fort
pourcentage de piégeage dans ce réseau. La porosité libre est trés faible et se situe dans la
microporosité,
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Fig. 4.26. Répartition des familles d'accés des porosités libres, piégées et totales.
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4.4.2. Signification de la porosité piégée

Les résultats expérimentaux (Tab. 4.1I) montrent que la porosité piégée ne constitue pas une
part prépondérante de la porosité totale (moins de 50%) pour les calcaires i réseaux poreux
unimodaux stricts (Dugny 2, Gudmont 2 et 3). Par contre, ¢ce volume poreux pi€gé représente Ia plus
grande partie de l1a porosité totale (plus de 60%) au sein des calcaires A réseaux poreux bimodaux ou
unimodaux & spectres étalés (Jaumont, Euville, Lérouville et Gudmont 1}, Ces derniers renferment
une large gamme de rayons d'accds reflétant une organisation du réseau en une suite d'étranglements
et d'évasements. Cette structure peut &tre schématisée par un systdme pores subsphériques /
étranglements de rapport rayon de pore / rayon d’accés élevé et favorise le piégeage en muliiphant les
sites d'initialisation de rupture du film de mercure.

L'étalement des spectres porosimétriques traduit un arrangement du réseau en différents sous-
réseaux, ou domaines d'acces donnés, et influence l'importance relative du volume poreux pi€gé en
favorisant le piégeage dans les domaines de pores larges 4 accés fins (Wardlaw et Mc Kellar, 1981).
Mertz (1989) a montré que la porosité piégée augmentait avec le nombre de familles de pores
présentes dans Ie milieu poreux. Cette relation a ét€ établie 3 partir de simulation de drainage de
mercure dans des réseaux 3 mailles carrées ol chaque neeud correspond 4 un pore de dimension
donnée,

L'influence de I'étalement du spectre apparatt sur 1a figure 4.27 qui représente le pourcentagé
de porosité piégée en fonction du ¢coefficient de dispersion du spectre initial, Cq;, Les porosités
pi€gées les plus importantes correspondent aux calcaires a forts coefficients de dispersion (bimodaux
ou unimodaux étalés). Pour ces matériaux, le piégeage est plus important en valeur relative au sein de
la macroporosité (Fig. 4.26). Cette famille délimite un domaine de macropores ol le phénoméne de
piégeage est prépondérant. Seul le calcaire de Dugny 2 faci®s sublithographique (P1) a une porosité
piégée relativement importante malgré un faible coefficient de dispersion. Ce matériau présente un
faci¢s micritique trés homogene, les acces sont tous de méme type mais des lacunes de cristallisation
dans la micrite favorise le piégeage.

Le volume poreux piégé lors du retrait du mercure est un paramétre global du milieu poreux. Il
traduit une certaing structure du réseau résultant des conditions nécessaires a l'initialisation du
piégeage (accessibilités des pores, rapports rayons de pores / rayons d'accds) ainsi qu'd son
importance relative (arrangement du réseau en domaines, accessibilité aux limites de ces domaines).
Une forte porosité piégée correspond & un réseau A porosité de pores s.s. (porosité nodale) majoritaire
et structuré comme Suit

- pore élémentaire limit€ par des acces fins (rayon de pore / rayon d'accds élevé),

- domaine de pores larges A accessibilité réduite (Echelle du réseau).
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Fig. 4.27. Porosité piégée (Np/NHp) en fonction de la dispersion des spectres initiaux (Cgy).

4.4.3. Signification de la porosité libre

Les calcaires A forte porosité libre (faible porosité pi€gée) ont des ré€seaux poreux unimodaux
faiblement dispersés. Les images ML.E.B. ont montré, pour ces matériaux, des vides sans grandes
variations dimensionnelles, 4 tendance capillaire. La porosité libre, par opposition 2 1a porosité
piégée, traduit un résean o la porosité de type capillaire est prépondérante. Une diminution du
rapport rayon de pore / rayon d'accés a pour effet d'augmenter le volume poreux libre (Wardlaw,
1976). Cet auteur a bien montré I'influence de 1'agencement des cristaux sur 1a relation porosité libre /
porosité totale (Fig. 4.28) 4 partir d'exemples pris sur des calcaires dolomitiques fins. Une tendance 2
la coalescence cristalline, dans ce type de matériaux, se traduit par une réduction simultanée des
porosités totales et libres. Ceci peut s'appliquer, dans notre cas, aux calcaires & matrice micritique.
L'évolution de la structure de la matrice micritique des calcaires de Gudmont 1, Dugny 1 - micrite en
mosaique - aux calcaires de Gudmont 2 / 3, Dugny 2 - charpente cristalline l1dche - résulie en une
augmentation des porosités totales et libres.

De plus, une disposition aléatoire des vides dans le réseau favorise le retrait du mercure et
augmente le volume poreux libre.
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4.5, AUTRES PARAMETRES DETERMINES PAR LA POROSIMETRIE AU MERCURE

Outre les mesures qualitatives (bimodalité / unimodalité, porosité piégée / libre) et quantitatives
(dimensions des vides), la porosimétrie au mercure permet d'évaluer d'autres grandeurs
caractéristiques du réseau poreux telles que les masses volumigues réelles et apparentes, les surfaces
de pores et les rayons hydrauliques.

4.5.1. Masses volumigues

L'appareillage fournit une mesure des masses volumiques apparente {pg) et de la fraction
solide {ps). Ces deux grandeurs sont calculées 2 des étapes différentes de I'essai porosimétrique. La
détermination du volume total de I'échantillon, nécessaire au calcul de pg, est effectuée entre les
phases de basses pressions et de hautes pressions, lorsque le mercure entoure 'échantillon 3 pression
atmosphérique, Le volume de la fraction solide, entrant dans le calcul de ps, est déterminé en fin de
phase de hautes pressions, par différence entre e volume total de I'échantillon et le volume de vide
envahi par le mercure.

Les valeurs de c¢es deux paramétres (valeurs moyennes issues de plusicurs essais
porosimétriques) et les domaines de variations encadrant ces valeurs moyennes sont présentés dans le
tableau 4.IV. Nous avons €galement reporté dans ce tableau les valeurs de pg et ps déterminées par

les autres méthodes (Chap,3) pour comparaison.

La mesure de la masse séche des échantillons est identique pour toutes les méthodes
présentées (séchage & I'étuve & 60°C jusqu'a masse constante) ; les différences sur les masses
volumiques seront dues essentiellement & des variations sur les mesures des volumes total et solide.

1% partie : Milieux poreux carbonatés These J. M. Remy, 1993
CHAP .4, Porosimétrie au mercure
95



Facies pa Hg pd dimens | pd hydro. ps He ps hydro. | ps picno. | ps dens.
Jaumont 1 { 2,1340,02 | 2,12+0,03 } 2,1720,04 | 2,71£0,01 | 2,720,045 ] 2,69+0,01 2,713
Jaumont 2 | 2,12+0,015 | 2,12£0,03 | 2,1730,04 | 2,70440,012 | 2,7240,045 | 2,69+0,01 2,713
Jaumont 5 { 2,08+0,016 | 2,07£0,02 |2,13£0,035 | 2,70540,016 | 2,72+0,04 } 2,68%0,015] 2,711
Gudmont 1] 2,585:+0,02 | 2,59+0,015 } 2,6240,025 | 2,715£0,015 | 2,73+£0,03 | 2,7140,025 2,72
Gudmont 2| 2,36£0,015 1 2,3940,025 | 2,4420,04 | 2,685+£0,012 | 2,71+6,045 | 2,740,015} 2,71
Gudmont 3| 2413002 | 2,42+0,02 | 2,4840,045 | 2,691£0,013 | 2,740,04 | 2,69+0,01 2,715
Dugny 1 2458001 | 2,46£0,025 [ 2,48+0,02 | 2,702+0,004 | 2,72+0,025 | 2,740,005 2,715
Dugny 2 2,03+0,01 | 2,0640,0152,19+£0,025 | 2,715+0,02 | 2,72+0,025 | 2,71+0,005 | 2,715
EuviHlle 2,3540,02 | 2,3140,02 }2,39+0,0251 2,68540,01 | 2,71£0,02 | 2,740,01 2,117
Lérouville | 2,204001 | 2,27+0,01 | 2.35+0,02 | 2,697+0,01 | 2,7140.025 | 2.7+0,025 2,714

Tab. 4.1V. Masses volumiques réelles (ps) et apparentes (pg) déterminées par la porosimétrie
au mercure et par les méthodes classiques.Toutes les valeurs sont en glem>.

D'aprés quelques remarques expérimentales, le volume total des échantillons, déterminé par la
porosimétrie au mercure, semble &tre mesuré par défaut (calcul de pg par exces) :

- de part ses propriétés de fluide non mouillant, le mercure entourant 'échantillon 3 pression

atmosphérique, forme des ménisques convexes qui moulent les infractuosités de surface,

- Lors du passage de basse pression A pression atmosphérique, on assiste & un début

d'invasion du réseau poreux.

Ceci est vrai pour les calcaires présentant une macroporosité de surface (Janmont, Euville,
Lérouville) ; pg, donnée par la porosimétrie au mercure, est, dans ce cas, légeérement supérieure d pq
mesurée 2 partir des dimensions de 'échantillon. Par contre, pour les autres facids, a porosité plus
fine, pg au mercure est inférieure aux py déterminées par les autres méthodes et semble plus proche de
la réalité,

Le volume solide est obtenu par : Vg = V- Vy. Le volume des vides est mesuré par défaut
puisqu'il mesure les vides accessibles au mercure jusqu'a une pression seuil donnée, De ce fait, ps au
mercure est toujours légerement inférieure aux valeurs déterminées par les autres méthodes.
Toutefots, les faibles variations de pg montrent que le mercure envzhit Ya plus grande partie du résean
poreux. L'accessibilité du réseaun est pratiquement aussi bonne au mercure sous pression qu'a l'cau
sous vide (pesée hydrostatique) malgré sa viscosité et I'absence de mouillabilité.

la masse volumique réelle est anormalement faible pour les calcaires 3 entroques (Euville,
Lérouville) et oolithiques (Gudmont 2 et 3) ; ceci peut étre di A une porosité occluse non négligeable
dans ces faci®s, li€e & une micritisation préférentielle de 1a périphérie des grains (Cf Chap. 3, porosité
accessible 4 l'eau sous vide).

La détermination des masses volumiques au porosimétre & mercure est reproductible sur
plusieurs essais comme le montrent les domaines de variations trés faibles. Les valeurs moyennes
sont, dans ce cas, beaucoup plus significatives que pour les autres méthodes.
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4.5.2. Surface de pores

Il est généralement admis que la porosim&trie au mercure fournit des spectres de distribution
des accds aux pores, non seulement en fonction des volumes poreux, mais également en fonction des
surfaces de pores envahies par le mercure, Chaque surface ¢lémentaire est calculée sur des bases
thermodynamiques en utilisant la notion de travail (P.dV) nécessaire 4 l'envahissement d'une surface:

P.dV
0.c0s0

avec P : pression d'injection, dV ; volume injecté, 6 ¢t 6 : tension de surface et angle de contact.

L'utilisation de ces distributions de surfaces de pores n'est pas trés commode. D'aprés Van
Brakel ct al (1981), ces surfaces n'ont qu'une valeur relative, puisque la notion de travail implique
une réversibilité du mouvement du ménisque de mercure, Dans le cas d'un milieu poreux contenant
des pores interconnectés, le travail est irréversiblement dépensé durant la pénétration du mercure et les
valeurs de surfaces de pores sont systématiquement calculées par exces,

Les surfaces élémentaires sont rapportées A la masse de matériau (surfaces élémentaires
spécifiques) ; dans un élément de volume unitaire du matériau, un volume poreux donné représente
une surface de pores plus grande si il est constitué de pores de faibles rayons (plus grande densits sur
1'élément de volume). De ce fait, les spectres de surface de pores sont déplacés vers les acces de
faibles rayons par rapport aux spectres de volumes poreux.

1 parait plus intéressant d'utiliser la notion de surface spécifique totale de pores, déterminée
par intégration des surfaces élémentaires sur 'ensemble du volume poreux. La surface spécifique
(Spo) est exprimée en m2/g de matériau (voir Tab. 4.1),

Selon Wall et Brown (1980), la surface spécifique déterminée par 1a porosité au mercure ne
peut &tre considérée comme une valeur absolue ; elle est généralement inférieure 4 la surface
spécifique déterminée par la méthode BET - adsorption d’azote. L'invasion du réseau poreux par le
mercure n'est pas totale : 1a pression d'injection seuil limite I'invasion anx vides d'un rayon supérieur
a4 0,0031m ; les vides de plus faibles dimensions, bien qu'ils soient généralement peu présents dans
les matériaux calcaires, ne sont pas comptabilisés. Néanmoins, dans le cadre d'une analyse
comparative, cette mesure reste valable.

La relation entre surface de pores spécifique et porosité totale est complexe comme le montre
1a figure 4.29. En fait, il n'y a pas de raison absolue pour qu'une telle relation existe., Par contre, la
surface de pores dépend de 1a répartition et de la taille des vides. En particulier, la surface de pores
décroit globalement avec l'augmentation du rayon d'acceés moyen de la famille de microporosité
indépendamment de la valeur de la porosité totale (Fig, 4.30).

La deuxigme injection de mercure, correspondant & I'envahissement de la porosité libre,
fournit également une surface spécifique de pores qui traduit la surface spéeifique de la porosité libre,
Spo) (f Tab. 4.1I). Contrairement 2 1a porosité totale, la part de la surface spécifique attribuée 2 la
porosité libre (Spo) / Spe) croit assez nettement avec le pourcentage de porosité libre (Fig. 4.31). La
porosité libre est principalement constituée par la microporosité ; elle traduit une porosité 3 tendance
capillaire et de petite dimension. Ce type de structure influence fortement la surface de pores.
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Fig. 4.29. Surface de pores spécifique en fonction de la porosité totale.
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4.5.3. Rayon hydraulique

L.a porosimétrie au mercure fournit une détermination du rayon hydraulique d'un réseau
poreux. Ce rayon correspond 3 la grandeur caractéristique introduite dans le modele de milieu
équivalent, formulé par Kozeny et Carman, et ayant trait aux propriétés de transport en milieu poreux.
Le rayon hydraulique est défini comme la longueur caractéristique qui contrdle les propriétés
hydraunliques d'une roche poreuse. 11 traduit la dimension dwn conduit fictif traversant un milien
équivalent et schématisant ensemble du réseau poreux réel concerné par le transport de fluide.

Le rayon hydraulique () est proportionnel au rapport du volume total de pores sur la surface
de pores :

th = %ﬁfﬁﬁ . (4.25)

Le calcul automatique du rayon hydraulique par le porosimétre & mercure est néalisé A 1'aide de
la refation précédente (la détermination de Spores, Surface de pores, a été définie précédemment).

Les valeurs du rayon hydraulique, présentées dans le tableau 4.1, placent systématiquement
cette grandeur dans 12 microporosité. La figure 4.32 montre la relation entre le rayon hydraulique (i)
et le rayon d'acces moyen de la famille de microporosité qui constitue 1a majeure partie de la porosité
libre, celle-ci influencant directement les propriétés de transport (Bousquié, 1979). Nous avons
également noté sur cette figure I'étalement de la famille de pores. Le rayon hydraulique est égal au
rayon d'acceés moyen pour les calcaires micritiques sans éléments figurés (Gudmont 1, Dugny 1 et 2).
Pour les autres facids, le rayon hydraulique est plus proche de 1a borne inférieure de la famille de
microporosits.

rh (microns)

1 L.l 11 El

s D sBu
] s 5
e J1 Le—
» L] L
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. * Ly & &
. / Gu2
A a / - g @
! G- " * Gu3 raccés ala
u microporosité
0,01 L) -
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Fig. 4.32, relation entre le rayon hydrauligue (rp) et le rayon d'accés & la microporosité (r).
Les traits horizontaux représentent l'étalement de la famille d'accés aux micropores.
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4.6. COMPARAISON ENTRE POROSIMETRIE ET ANALYSE D'IMAGE POUR QUELQUES
PARAMETRES DU RESEAU POREUX

Une étude comparative des parametres déterminés par la porosimétrie au mercure (méthode
d'étude indirecte) et par 'analyse automatique d'images (méthode directe) a été réalisée 3 partir de
photographies au microscope électronique 2 balayage (M.E.B.) sur un des faci®s étudiés, 2 savoir le
calcaire de Dugny 3 texture crayeuse (Beaucour, 1993).

Les deux difficultés principales de cette démarche sont les suivantes :

- comparaison de données issues de mesures en 2D (analyse d'image) et 3D (mercure),

- visualisation des pores effectifs 4 I'analyse d'image et détermination des acces aux pores par

la porosimétrie.

Le calcaire de Dugny 2 texture crayeuse a été choisi afin de limiter ces problémes. En effet, ce
facies est homogene dans toutes les directions, et nous avons va précédemment que son réseau
poreux est principalement constitué de vides de type capillaire (faible rapport rayon de pore / rayon
d'acceés). L'analyse de photographies M.E.B., ¢t non de lames minces, est justifiée par la faible
dimension des objets a quantifier au sein de ce faciés - rayon d'accés moyen aux pores de l'ordre de
10-1 pm -, ces échelles étant plus facilement discernables sur images M.E.B. que sur photographies
de lames minces.

4.6.1. Principe de l'analyse d'image

Le traitement automatique des images (logiciel OPTILAB X 1.4) englobe des opérations de
seuillage des niveaux de gris, réglage des luminosités et contrastes. Le seuillage qui transforme
I'image niveaux de gris en une image binaire est délicat puisqu'il va délimiter les objets étudiés (pores
et grains). L'image posséde un certain relief 1ié A la profondeur de champ de la mise au point
photographique. De ce fait, la limite grain - pore n'est pas nette, surtout si on est en présence de
grains de forme arrondie, Le postulat de départ de l'analyse d'image est une détermination des
paramétres d'un réscau poreux 3D & partir d'une image 2D. Les longueurs déterminées sont
assimilées 2 des surfaces, les surfaces 3 des volumes, Pour rester homogéne avec cette hypothése de
départ, seule la part des grains située en premier plan est considérée effectivement comme matrice
solide ; la part restante (située dans la profondeur de champ) est assimilée au volume poreux.

Le waitement proprement dit fait intervenir des érosions et dilatations des images. Le nombre
de ces opérations, ainsi que l'utilisation de filtre, dépend du paramétre que I'on souhaite mesurer.

Les paramétres déterminés par l'analyse d'image regroupent :

- 1a porosité (rapport sections des pores / surface totale de 1'image),

- la section des pores (S),

- le périmetre de ces sections (),

- le facteur d'élongation (f), défini comme le rapport de la plus grande dimension d'un pore

sur la corde moyenne perpendiculaire (inverse d'un coefficient de forme, f = L/2r),

- le rayen hydraulique (my,) (surface / périmétre de pore).
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4.6.2. Résultats - Interprétations

Les résultats présentés par Beaucour (1993) sont résumés dans le tablean 4,V et concernent
trois échantillons issus du calcaire de Dugny & texture crayeuse (D2) montrant différents stades
d'évolution de la matrice micritique. Les valeurs de porosités totales, de rayons d'accés moyen et de
rayon hydraulique de ces échantillons mesurées au porosimetre A mercure sonf également portées

dans ce tableau.

Analyse d'image Porosimétrie au mercure
N(%){Sum?»)|pum)| £ |ra@um)] N (%) | r@um) {ry @m)
Ech. 1 11,6 0,95 4,05 2,98 0,2 19,7 0,27 0,19
Ech. 2 22,7 0,7 3,93 3,23 0,15 22,8 0,37 0,22
Ech. 3} 20,5 1,34 5,89 3,35 0,19 25 0,33 0,23

Tab, 4.V. Résultats du traitement automatique d'image et de la porosimétrie

au mercure sur le calcaire de Dugny a faciés crayeux,

Porosités totales

Les porosités totales déterminées par analyse d'image sont systématiquement inféricures 3
celles déterminées par la porosimétrie au mercure. De plus, les gradients de porosités sont différents
selon les deux méthodes. Un &chantilion a une porosité quasiment divisée par deux par rapport 3 la
mesure av mercure; par contre, l'échantillon 2 présente la méme valeur de porosité par les deux
méthodes. Cette variabilité des mesures, lide & la faible part du réseau poreux présent sur une image,
rend difficile la comparaison entre porosimétrie au mercure et analyse d'image sur peu d'exemples.
Une bonne estimation de la porosité par l'analyse d'image doit passer par de multiples photographies
a traiter afin d'approcher le volume envahi par le mercure.

Détermination d'un rayon de capillaire

Les facteurs ’élongation sont élevés et confirment la structure capillaire des vides pour ce
matériau. En schématisant ces vides par des tubes cylindriques et en estimant que ceux-ci apparaissent
en coupe longitndinale sur I'image, les parametres sections et périmétres des pores peuvent nous
permettre d'approcher la valeur du rayon r de ces capillaires.

Une coupe longitudinale d'un tube cylindrique peut étre schématisé par un parallélépipade de
coté L, longueur du tube et 2r. Dans ce cas, la section S est égale 4 :

S=2rL =22 , (avec f=L/21),

il vient donce : r= @ (4.26)
D'un autre coté, le périmeire p s'exprime par :
p=2L+dr=4rf +4r =4r(f + 1),
il vient - N
il vient : =T+ 1) (4.27)
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r {section) | r (périmétre) r (Hg)
Ech. 1 0,28 0,25 0,27
Ech., 2 0,24 0,23 0,37
Ech, 3 0,32 (0,34 0,33

Tab. 4.VI. rayons de pores calculés a partir de l'analyse
d'image et rayons d'accés au mercure.

Le tablean 4.VI montre que l'estimation des rayons est trés proche des rayons d'acces
mesurés au mercure. De part la structure capillaire du réseau, ces rayons d'acces au mercure sont du
méme ordre de grandeur que les rayons effectifs, Pour ce type de matériau, on peut donc, A partir
d'une schématisation relativement grossiére, avoir une bonne estimation des dimensions des vides par
I'analyse d'image.

De la mé&me fagon, les rayons hydrauliques, correspondant aux rayons du milieu équivalent
(théorie de Kozeny - Carman), mesurés par les deux méthodes sont sensiblement identiques et sont
proches des valeurs des rayons de pores.

4.6.3. Conclusion

Pour ce type de matériau, trés homogene, ol les vides sont de type capillaire, I'analyse
d'image fournit des résultats satisfaisants et corrélables aux résultats de la porosimétrie au mercure
quant aux mesures dimensionnelles des vides. Par contre, 1a densité des vides peut varier fortement
d'une image a l'autre (une image représente une surface de l'ordre de 10-3 mm2) traduisant des
compactions ou des relachements locaux de 1a matrice micritique. Cette variation rend plus délicate
I'estimation de 1a porosité totale de ces matériaux malgré leur homogénéité apparente.
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5. INTERPRETATION EN TERME DE FACIES POREUX

Les caractéristiques découlant des courbes d'injection de mercure et les interactions entre ces
différents parametres permettent de mettre en évidence des grands types de réseaux poreux que nous
appelerons "faci®s poreux” par analogie aux facies carbonatés.

La figure 4.33 présente la classification obtenue. L'interdépendance des diverses
caractéristiques conduit 3 une hiérarchisation de celles-ci. Le type de distribution des courbes
d'injection (volume poreux en fonction de la dimension des acces), unimodale ou multimodale, est la
premiére étape de différenciation des réseaux. Entre un pdle unimodal strict et un pdle bimodal strict,
se situent des réseaux unimodaux £talés ou multimodaux 3 tendance bimodale.

Les coefficients de dispersion de ces distributions quantifient le degré d'arrangement des
réseaux. Une valeur de Cq inférieure 3 1 résulte soit d'une distribution effective peu dispersée de la
taille des accs (un accés unique, les vides sont de type capillaire s.5.), soit d'une distribution
aléatoire de la taille des vides. Les coefficients de dispersion plus élevés (supérieurs 4 1)
correspondent & un arrangement du réseau 2 'échelle locale (rayon de pore/rayon d'accés) et A plus
grande échelle (répartition en domaines envahis par le mercure a partir d'accds de tailles variables).
Des visualisations par photographies M.E.B. confirment ces différents degrés d'arrangement.

La confrontation des résultals de secondes injections de mercure (porosité libre, N et porosité
piégée, Np) avec les différents types d'organisation des réseaux poreux permet d'associer les réseaux
sans arrangement (unimodaux stricts, Cg<1) & une porosité libre importante et conduit & une structure
capillaire, bien connectée, pour ces réseaux. Les réseaux avec arrangement (spectres étalés, Cg>1)
présentent une porosité piégée supérieure A la porosité libre ; 1a configuration principale de ces
réseaux est une structure de porosité de pore s.s. constituée de pores nodaux {par analogie aux
noeuds d'un réseau) reliés par des accgs fins. Un réseau secondaire connecté, composé de capillaires
sans variations dimensionnelles importantes, existe tout de méme dans ce cas, son volume dépend du
pourcentage de porosite libre mais reste toujours inférieur au volume poreux pi€gé (Np>Np).

La position des différents matériaux calcaires étudiés dans cette classification fait ressortir une
relation entre "faciés poreux" et facids carbonaté (milieu de dép6t et histoire diagénétique). Le "faciés
poreux" des roches 4 matrice micritique, issues d'un milieu de sédimentation calme, dépend de leur
histoire diagénétique, La diagendse d'une boue carbonatée peut conduire, soit & une texture de type
charpente de cristaux léche, soit A une texture de type mosaique cristalline dense. D'aprés Moshier
(1989}, le "chemin diagénétique" suivi dépend des conditions géochimiques et du rapport volume de
sédiments / volume d'eau dans le syst¢me. Le chemin conduisant 3 une charpente micritique liche
résulte d'un systeme confiné, avec un rapport volume de sédiments / volume d'eau élevé, isolé de
sources additionnelles de carbonates. La rétention d'une partie de la porosité du s€diment initial
confére 2 cette texture micritique une porosité importante et constituée de capillaires bien connectés.
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La micrite en mosaique provient d'une diagendse en systdme ouvert et présente une porosité réduite et
mal connectée du fait d'une cristallisation secondaire importante,

Les calcaires @ matrice micritique de type charpente cristalline liche constituent le pdle
unimodal strict (Dugny 2, Gudmont 2 et 3). Les réseaux sont bien connectés, favorisant la porosité
libre. Par contre, les calcaires de Gudmont 1 et de Dugny 1  faciés sublithographique montrent une
micrite 4 texture en mosaique ; la porosité intercristalline est réduite, les vides sont plus proches de
pores s.s. et sont mal connectés (forte porosité piégéé). L'étalement du spectre est important pour
Gudmont 1, du fait d'une hétérogénéité de la structure micritique : mosaique classique et structures
plus denses li€es A une forte activité algaire,

Le pdle bimodal est représenté par les grainstones bioclastiques (milieux de dépbts 2
hydrodynamisme moyen i fort). La porosité de pore provient de dissolutions diagénétiques des
grains (Jaumont) ou de lacunes de cimentation. Le réseau connecté des calcaires & entroques, se
présentant principalement sous forme de joints de grains, a une origine diagénétique : la zone de
transition entre la bordure micritisée d'un fragment d'entroque et les grands cristaux de sparite
syntaxiale constitue un chemin de circulation préférentielle favorisant la dissclution. Ces matériaux
ont une forte porosité piégée ; celle-ci est généralement limitée par les accés de plus grandes
dimensions mis en évidence par les distributions porosimétriques.

Nous avons placé sur la figure 4.33 un certain nombre de faciés calcaires testés par la
porosimétrie au mercure et tirés des travaux de Bousquié (1979). Leur position dans la classification
confirme les relations entre volumes poreux libres et piégés et type de faciés (Tab. 4.VII).

Cette classification permet d'avoeir une estimation des paramétres donnés par la deuxiéme
injection de mercure {(porosités libre, N et piégée, Np) 4 partir d'une simple premi€re injection et de
quelques données relatives aux facids, Cette interprétation est valable pour les roches carbonatées et
plus largement pour les roches sédimentaires dont le réseau poreux est composé de pores et capillaires
; par contre, en ce qui concermne les roches cristallines, elle doit étre adaptée en ayant A l'esprit une
configuration différente du milieu poreux presque exclusivement fissural.
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Fig. 4.33. Détermination de "faciés poreux". Classification en fonction des différents paramétres définis par la porosimétrie au mercure.
Les faciés calcaires étudiés sont en gras, les autres proviennent des travaux de Bousquié (1979).




Faciés Nug |Ni/Nug|Np/Nug
(%) (%) (%)

Tavel Mudsione 8.6 50 50
Biomictite
Vassens Foraminiferes microcristallins - Phase de liaison peu 31,2 67 33

développée (micrite A microsparile)

Larrys Oolithes micritiques nombreuses et interpénétrées 14 60 40
Phase de liaison pen dévelopoée
Tervoux Pellets recristallisés 27 71 29

Matrice micritique et ciment microsparitique

Chassignelle Oolithes et pellels micritisés 11 60 40
Matrice micritique et ciment microsparitique
Lavoux Pellets, échinodermes 15,4 45 35
Ciment sparitique et micrite éparse
Vilhonneur Ogolithes (800um) 11,2 43 5
Ciment sparitigue
Savonniére Qolithes 342 36 64

Ciment microsparitique

Brauvilliers Oolithas, bioctastes 27,6 35 65

Ciment microsparitique

Tab. 4.VII. Caractéristiques porosimétriques et description sommaire
de différentes roches calcaires tirés des travaux de Bousquié (1979).

18r¢ partie + Milieux poreux carbonatés Thése I. M. Remy, 1993
CHAP 4. Porosimétrie au mercure
106



6. CONCLUSION

L'injection de mercure dans un matédau poreux fournit une estimation satisfaisante du volume
poreux total ; celui-ci montre une bonne concordance avec la porosité accessible i 1'eau sous vide. La
forme des spectres des différentes composantes de la porosité (totale, libre et pi€gée) en fonction des
dimensions de leurs acces nous renseigne, d'un point de vue qualitatif, sur 1'étalement des
distributions d'acces aux pores et a des implications sur le type d'arrangement, ordonné ou aléatoire,
du réseau. Par contre, les paramétres dimensionnels quantitatifs sont A relativiser. Une approche en
teree de percolation fait ressortir des déplacements des spectres vers les plus faibles rayons d'accés
pour les courbes d'injection (Nyg, 1% injection, et Nj, 2™€ injection) et des resserrements autour
des rayons médians pour les courbes de retrait. Le piégeage de mercure dans le réseau lors de ce
retrait dépend fortement de la distribution des hétérogénéiiés a 1'échelle locale (rapport rayon de
pore/rayon d'accés) et 2 I'échelle du réseau (répartition du volume poreux en domaines). Ce volume
piégé marque une configuration du réseau en pores nodaux reliés par des étranglements fins (porosité
de pore) ; le volume libre, vide de mercure 2 la fin du retrait, correspond 2 un réseau de capillaires
bien connectés.

D'autres caractéristiques des réseaux poreux, telles que les masses volumiques, le rayon
hydranlique, la surface de pores spécifique, sont déterminés par la porosimétrie au mercure, Le rayon
hydraulique, grandeur caractéristique intervenant dans les propriétés de transport de fluide (modele du
milieu équivalent de Kozeny - Carman) est inférieur au rayon moyen d'acces 2 1la microporosité. La
surface de pore spécifique augmente avec une diminution des rayons d'acces et est reliée
principalement 2 la porosité libre.

Les relations d'interdépendance entre les parametres issus de cet essai permettent de mettre en
évidence une évolution en terme de "facies poreux” d'un pble unimodal strict A forte porosité libre
(calcaire A matrice micritique structurée en charpente liche) vers un pole bimodal strict & forte porosité
piégée (calcaire bioclastique 4 ciment sparitique). Sur 1a base de cette évolution, nous proposons une
classification des réseaux poreux reposant sur l'allure des courbes de premilre injection, leurs
coefficients de dispersion et la répartition des volumes poreux piégés et libres (Fig. 4.33).
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CHAP.S.

DETERMINATION DE LA POROSITE
DE FISSURE A PARTIR DE L'ESSAI
DE COMPRESSION ISOTROPE

Les mesures de déformation des roches sous pression hydrostatigue montrent que la
diminution relative de volume par unité de pression n'est pas toujours constante. Ce comportement
anélastique est attribué & la présence de fissures et & leur fermeture sous pression (Walsh, 1965).
L'essai de compression isotrope (compressibility test) conduit donc A la détermination de la porosité
de fissure d'un matériau rocheux. L'analyse des courbes issues de cet essai permet également le
calcul de certains parametres relatifs 3 la microfissuration et A 1a géométrie des fissures (Walsh, 1965,
Morlier, 1969, 1971).

1. PRINCIPE ET INTERPRETATION CLASSIQUE DE L'ESSAI DE
COMPRESSION ISOTROPE

La déformation volumique AV/V d'un matériau sous compression isotrope hydrostatique est
déterminée d'une maniere indirecte A partir de la mesure des déformations linéaires d'un échantillon
(de forme cubique) équipé de jauges d'extensomeétrie.

Pour un matérian fissuré, les courbes AL/L et AV/V en fonction de la pression ont 1a forme
représentée sur la figure 5.1a : pour les pressions faibles, de O 2 A, les fissures se referment
progressivement. Au point A, toutes les fissures sont refermées ; le matériau se comporte comme s'il
n'était pas fissuré et la variation de volume en fonction de la pression est linéaire.

La droite AB coupe 1'axe des déformations en un point qui correspond 2 1a porosité de fissure
Mo du matérian. La pente de la partie linéaire finale de la courbe pression - déformation volumigue
(AB) donne le module de compressibilité K (bulk modulus) de la matrice solide du matériau.

Morlier (1969), & partir des travaux de Walsh (1965), a développé une interprétation de cet
essai en termes de densité et de répartition de la fissuration selon un paramétre de forme ¢ Dans le
mod@le de Morlier, les fissures sont assimilées 2 des ellipsoides aplatis.
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La déformation d'un échantillon peut se décomposer en déformation matricielle et déformation
due aux fissures :
AY P
VvV S g t®, (5.1)
K est le module de compressibilité de la matrice (bulk modulus) et 1(P) représente la déformation par

fermeture des fissures.

A partir de 1a courbe initiale (Fig. 5.1a), on trace la courbe 1(P) (Fig. 5.1b). Pour trouver le
spectre de fissuration du matériau h{o), il suffit de dériver deux fois la courbe n(P) (Fig. 5.1¢). Du
spectre de fissuration h(cr), on peut déduire un o moyen, correspondant au mode de la distribution. o
2 une signification de coefficient de forme et est assimilable & un rapport épaisseur / longueur de la

fissure.

AP B Fig. 5.1. Interprétation classique de l'essai de
compression isotrope {d'aprés Morlier 1969).

(a) (a) Courbe déformations @ (linéaires AL/L et
volumigues AV/V) en fonction de la pression P,

L'intersection de Ia partie linéaire avec U'axe des
0 déformations fournit la porosité de fissure 1g.

no (b) () Courbe porosité de fissure en fonction de la
pression issue de (a).
— P\-—
A hia)
(¢) (¢) Spectre de fissuration (@ : coefficient de
forme, k() : densité de fissuration) provenant
de la double dérivation de la courbe (B).
[IL_
o
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2. METHODOLOGIE EXPERIMENTALE
2.1. PREPARATION DES ECHANTILLONS

Les échantillons soumis 2 l'essai de compression hydrostatique isotrope sont de forme
cubigue (5 cm d'aréte). Les faces sont rectifiées (Scart au parallélisme < 10-3 radians) afin d'obtenir
une géométrie "quasi parfaite” et une répartition effective isotrope des contraintes, Les cubes, aprés
nettoyage et séchage a 'étuve, sont Equipés de jauges de déformations sur leur six faces (Fig. 5.2).
Les &chantillons présentant une stratification ou un litage (calcaire de Jaumont, calcaire de Gudmont
oolithique) sont préparés de facon & ce qu'un des trois plans définis par le cube soit confondu avec le
plan d'anisotropie.

Fig. 5.2. Echantillon pour essai de
compression isotrope équipé de jauges de
déformation. La déformation linéaire
perpendiculaire & un des plans du cube est
mesurée par un couple de jauges.

2.2. REALISATION DE L'ESSAI

L'échantillon, recouvert d'un moule de silasténe, est placé dans une cellule sous pression
hydrostatique et subit des cycles chargement - déchargement. Les déformations sont mesurées et
enregistrées tout au long de ces cycles (Fig, 5.3), Au cours des premiers ¢ycles, une partie du volume
de fissures fermées au chargement ne se rouvre pas au déchargement du fait d'une inélasticité du
matérian, Les cycles sont poursuivis jusqu'a l'obtention de chargements/déchargements confondus -
sur I'axe des déformations. Généralement, 4 cycles suffisent pour atteindre cette superposition. I1
subsiste tout de méme un hystérésis entre chargement et déchargement ; ce décalage est probablement
a attmbuer 2 la viscosité du matériau qui induit un retard a la réversibilité de la décompression de la
matrice et de la réouverture des vides.

Les paramétres relatifs & la fissuration sont calculés sur le dernier chargement. Les
déformations linéaires selon chacun des 3 plans du cube sont calculées A partir des mesures sur un

couple de jauges. La déformation volumique de l'échantillon résulte de la sommation des
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déformations linéaires, La pente de la partie linéaire de la courbe pression - déformation volumique
fournit le module de compressibilité K du matériau (bulk modulus). La porosité de fissure 1}p

correspond 2 I'intersection de cette partie linéaire avec l'axe des déformations.

r(MP
0 (MPa)

70~
60 4
50+
40 -
304
20 4
10

0"'. » ¥

0 B0 s00 MO 1000 1500 2000 2500

Déformations (10+-6)

Fig. 5.3. Cycles chargement - déchargement de l'essai de compression isotrope.
Au cours des premiers cycles, une fraction 3 de g se ferme et ne se rouvre pas.
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3. RESULTATS - INTERPRETATIONS

Les courbes pression - déformations linéaires et volumique de chaque faciés sont présentées
sur la figure 5.4, Les 3 facids du calcaire de Jaumont ayant un comportement sensiblement
identiques, nous n'avons présenté qu'un exemple qui correspond au facids J2 ; il en est de méme
pour les calcaires oolithiques de Gudmont (Gu2 et 3) et pour les calcaires 2 facids sublithographiques
(Gul et D1). L'ensemble des résultats chiffrés concernant cet essai est résumé dans le tablean 5.1,

Ech. To e1 £2 €3 K o h(o)
%) |(10-3) 1 (10-3) | (10-3) { MPa)| (10-%) max
Jaumont 1 | 0,04 0,27 0,22 0,25 18200 9.8 0,13
Jaumont 2 | 0034 0,25 0,1 0,2 18480 11 0,155
Jaumont 5 | 0,05 0,3 0,26 0,28 18620 10,3 0,168
Gudmont 1| 15104 0,025 0,005 0,012 { 31970 - -
Gudmont 2| 0,06 0,48 0,01 0,16 1 36000 8.2 0.4
Gudmont 3{ 0,05 0,4 0,05 0,11 32200 6.5 0,32
Dugny 1 0,008 ¢ 0018 | 0017 { 0015 { 28520 - -
Dugny 2 0,1 0,57 0,87 0,23 13570 17,1 0,46
Euville 0,17 0,22 0,87 0,72 16390 85 1,27
Lérouville | 0,13 0,5 0,5 0,64 21250 8,3 0,58

Tab. 5.I. Résultats relatifs a l'essai de compression isotrope. T)g: porosité de fissure, €1, €2, €3 :
déformations linéaires selon les trois plans des cubes, K : module de compressibilité (bulk modulus),
"0 coefficient de forme modal, h( Q) : densité de fissuration (0 et h{c) sont issus de la double
dérivation de la courbe 1(P)).

3.1. ANISOTROPIE DES MATERIAUX

Les déformations lin€aires €1, €2 et £3 correspondent aux variations relatives de longueurs
enregistrées perpendiculairement aux plans 1, 2 et 3 du cube. La déformation ¢; marque une
fissuration parallgle au plan i.

Les calcaires de Jaumont et de Gudmont oolithique (Gu2 et 3) présentent une anisotropie
visible macroscopiquement liée 3 un litage pluridécimétrique. Le calcaire de Gudmont 3 faciés
sublithographique (Gul), & texture homoggne, montre tout de méme un plan préférentiel marqué par
quelques faisceaux stylolithiques. Les cubes provenant de ces matérianx ont leurs plans 1 paraligles &
ces discontinuités. Seul Gudmont 2 présente une déformation linéaire €1 se détachant trds nettement
des deux autres plans.
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Fig. 5.4. Courbes pression - déformations issues de l'essai de compression isorrope. Pour plus de
clarté, seuls les derniers cycles chargement - déchargement sont portés sur la figure. Les courbes €l,
€2, €3 correspondent aux déformations linéaires selon les plans 1, 2, 3 ; la 4éme courbe représente la
déformation volumique. La porosité de fissure (19} ¢t le module de compressibilité (K, bulk

modulus) sont déterminés sur le dernier chargement de la courbe de déformation volumigue.
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Fig, 5.4. Suite. On notera, pour le calcaire de Gudmont 2, le décalage important des courbes
pressions - déformations du dernier cycle chargement/déchargement (le seul représenté sur cette
figure} témoignant d'un pourcentage élevé de fissures non rouvertes au cours des cycles précédents.
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Les calcaires de Jaumont et de Gudmont 1 ont un comportement quasi isotrope. On trouve
l'explication de ces différences en revenant & la texture carbonatée :

- les stylolithes du faciés Gul sont remplis de calcite recristallisée qui bloque leur fermeture,

- le litage du calcaire de Jaumont résulte principalement de variations granulométriques du
méme matériel sédimentaire (bioclastes de tailles variées, cimentation microsparitique ou sparitique).
Ce type d'arrangement favorise plutot une porosité de pore 4 tendance subsphérique qu'une porosité
de fissure proprement dit et n"apparait pas au niveau des courbes de déformations,

- le litage du calcaire de Gudmeont oolithique est dii & des niveaux constitués de matériel autre
que le matériel oolithique, composant principal du facies (niveaux micritiques ou niveaux coguilliers).
Ce type de litage confére au matérian un comportement fortement anisotrope vis-2-vis de l'essai de
compression hydrostatique.

Les calcaires d'Euville et de Dugny 2 4 texture crayeuse présentent uvne tendance 3
I'anisotropie bien qu'ils soient macroscopiquement homogénes. Cette anisotropie peut provenir d'une
direction principale soit dans 'allongement des capillaires (D2), soit dans l'organisation
microscopique des grains (Eu).

3.2. POROSITE DE FISSURE

Les porosités de fissure ng, exprimées en pourcentage du volume total de matériau (Tab. 5.I)
varient de 1,5.10-4 (Gul, porosité totale Ny = 5%) 4 0,2% (Eu, porosité totale N¢ = 13%). 10 ne
représente qu'ane trds faible part de Ia porosité totale ; les roches calcaires sont peu fissurées par
rapport 4 des matériaux granitiques, par exemple, oll g constitue 1a majeunre partie de la porosité
totale.

Des deux types de porosités mis en évidence par la porosimétrie au mercure, pores nodaux ou
capillaires, la porosiié de fissure se rapproche du second. Un capillaire (une dimension est grande
devant les deux autres) pourra potentiellement se fermer lors de l'essai de compression hydrostatique.
Par contre, la répartition isotrope des contraintes antour d'une cavité sphérique ne permettra pas sa
fermeture. Inversement, une fissure participera au réseau capillaire interconnecté constituant la
porosité libre au mercure ; des mesures porosimétriques sur des matériaux granitiques fissurés ont
montré une prédominance de la porosité libre (Cuxac et al., 1991). D'aprés Homand-Etienne (1985),
le milieu fissural peut éire assimilé & un réseau de tubes présentant des aspérités ; cette interprétation
va également dans le sens d'une concordance entre porosité libre et porosité de fissure.

Dans notre cas, 12 relation entre ces deux paraméires n'est pas évidente du fait d'une grande
différence d'échelle (Fig. 5.5). Néanmoins, une évolution croissante entre Nj et g se dessine, Ng
représentant entre 0,5 et 1% de N) (Tab. 5.1I). Seuls les calcaires & entroques (Eu, Le) se détachent
nettement (Mg plus élevée, entre 2,5 et 5% de Ny). Ces matériaux présentent des structures de joints
de grains (dissolution préferentielle A la limite entre 1a bordure micritisée des entroques et le ciment
sparitique) qui fonctionnent comme des fissures (Pavone, 1982), Ces structures constituent une part
importante de la porosité libre de ces matériaux.
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Fig. 5.5, Porosité de fissure ng(essai de compression isotrope)
et porosité libre Ny (porosimétrie).

Facids J1 | J2 | J5 |Gul|Gu2|Gu3| D1 | D2 | Eu | Le
No/Ni (%) |0,53]0,5210,55]0,03] 0,9 {095) 0,4 10,57} 45125

Tab, 5.11, Pourcentage de porosité de fissure rapporté au pourcentage de porosité libre,

Si l'on considére que la porosité de fissure déterminée par I'essai de compression isotrope fait
partie de la porosité de type capillaire définie par la porosité libre au mercure, pourquoi celle-ci ne
représente-t-elle qu'une part si faible de la porosité libre ? Les valeurs extrémes du tablean 5.1
peuvent nous donner quelques renseignements :

- Gudmont 1 a une porosité de fissure trés faible qui ne représente que 0,03% de la porosité
libre. Celle ci, également faible, se localise dans des relachements de la matrice micritique ; ces vides
sont relativement éloignés d'une géométrie capillaire type.

- La porosité de fissure des calcaires & entroques (Eu, Le), représentant 2,5 3 4,5% de la
porosité libre, est fortement influencée par la présence de joints de grains. Les grains d'entroques ont
une forme tubulaire et les joints de grains sont proches d'une géométrie capillaire.

- Les calcaires de Gudmont oolithiques & porosité libre de type capillaire représentant plus de
50% du réseau poreux ont une porosité de fissure constituant prés de 1% du volume poreux libre.

Il apparait donc que plus un capillaire a une forme proche d'un tube cylindrique, plus il
fonctionne comme une fissure et se ferme totalement sous compression isotrope. Un capillaire
présentant des variations dimensionnelles (pas trop importantes, sinon il appartient & la porosité
piégée) se ferme sous compression isotrope uniquement au nivean des étranglements, et conserve un
volume "ouvert" important constitué d'un chapelet de pores 2 tendance subsphériques. La figure 5.6
schématise ces deux comportements.
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La porosité de fissure des matériaux calcaires déterminée par l'essai de compression isotrope
mesure une part de la porosité libre au mercure composée de capillaires proches d'une forme
cylindrique. D'apr2s les résultats obtenus, cette part est peu importante (S 5%).

AARA, TYYVY

Qe ) 0=
bt IR

Y \
—_— OO

Fig. 5.6, Représentation schématique de la fermeture d'un capillaire sous compression isotrope.

{a) capillaire cylindrique totalement fermé,
(b) capillaire & variations dimensionnelles, un chapelet de pores subsphériques subsiste.

3.3. MODULE DE COMPRESSIBILITE

Le module de compressibilité K (bulk modulus) rend compte de l'aptitude de la matrice solide
a se déformer d'une maniére élastique. Un module élevé, correspondant A une pente raide sur la droite
pression - ¢éformation aprds la fermeture des vides, indique une montée sous pression du matériau
sans déformation importante.

Le module de compressibilité est 1i€ & la nature minéralogique du matériau, Dans e cas des
roches carbonatées, la calcite est le minéral prépondérant voire I'unique composant du matérian, Le
type de liaison dans la phase minérale ainsi que la cristallinité de celle ci sont les facteurs principaux
de variations du module de compressibilité, Ce module diminue généralement avec une augmentation
du degré de fissuration ; ceci est surtout visible lors de I'évolution de la porosité de fissure sur un
méme matériau (fissuration thermigue, Homand-Etienne, 1965). Cette relation est beaucoup moins
évidente si l'on représente le module de compressibilité des différents facids calcaires en fonction de
leur degré de fissuration initial (Fig. 5.7). Le calcaire de Dugny a un module faible malgré un porosité
de fissure relativement élevée du fait de sa texture crayeuse ; les liaisons entre les cristaux de micrites
sous forme de ponts calcitiques trés fins conférent une structure lache au matériau. La composition
minéralogique du calcaire de Jaumont fait apparaitre un pourcentage d'argiles relativement important
par rapport aux autres faci¢s (1,5% au lieu de 0,5 4 0,7% pour les autres calcaires) qui peut étre une
des causes de son faible module,
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3.4. DENSITE DE FISSURATION ET COEFFICIENT DE FORME

Les spectres de fissuration représentant la densité de fissuration en fonction du coefficient de

forme des fissures, obtenus par la méthode de 1a double dérivation de la courbe n(P) présentée
précédemment, sont rassemblés sur la figure 5.8.
L'équation de n(P), nécessaire 4 la détermination de sa dérivée seconde, est déduite d'un ajustement
polynomial d'ordre 3. Les coefficients de relation R? obtenus sont supérieurs a 0,95. Ceite
approximation nous suffit puisque nous souhaitions principalement dégager les tendances évolutives
des spectres. Le coefficient de forme modal des spectres ainsi que la densité de fissuration maximale
sont reportés dans le tablean 5.1

hior)
14 -

L
o (1044) %

20 25 30 35

Fig. 5.8. Spectres de fissuration des différents faciés calcaires. Le mode de chagque
distribution est visualisé par un trait pointillé.
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Les calcaires & faci®s sublithographique (Gul, D1) n'apparaissent pas sur cette figure ; la trés
faible porosité de fissure de ces matériaux conduit & un spectre de fissuration pratiquement plat. Les
spectres sont centrés autour d'un coefficient de forme de 6 & 10.10-4 pour la plupart des matériaux
sauf pour le calcaire de Dugny 4 texture crayeuse o le coefficient de forme modal est de 17.10-4. La
forme des spectres des calcaires d'Euville et, dans une moindre mesure, de Lérouville confirme
I'hypothése de l'influence importante des structures de joints de grains sur la fissuration. En effet, la
distribution resserrée du coefficient de forme, associge 2 une forte densité de fissuration, pourrait
correspondre i ces limites de grains, ces structures ayant des dimensions relativement constantes (La
taille des grains est elle méme bien tride et leur forme est pratiquement constante), Le spectre du
calcaire de Dugny 2 texture crayeuse (D2) est trés étalé malgré une distribution porosimétrique
unimodale stricte. Cette dispersion du coefficient de forme peut &ure due, dans ce cas, 2 une variation
de la longueur des capillaires. L'étalement du spectre de fissuration du calcaire de Jaurnont est logique
vu la multimodalité de sa porosité totale et de sa composante libre.

Dans le but d'apprecier les rapports entre porosité de fissure et porosité libre, de type
capillaire, Nous avons calculé une longueur théorique L de fissure a partir des paramétres
dimensionnels des porosités libre et fissurale. Le coefficient de forme modal & du spectre de
fissuration équivaut & un rapport épaisseutr/longueur ; le rayon d'acces moyen 2 la porosité libre (1)
est assimilé & une demi-épaisseur de fissure (Tab. 5.IIT). Ces longueurs théoriques semblent trop
élevées par rapport aux dimensions globales des réseaux poreux (voir photos MLE.B.). Le modele de
la double dérivation suppose une forme unique et elliptique des fissures. Nous avons considéré
précédemment P'hypothése d'une forme tubulaire présentant des variations dimensionnelles pius ou
moins importantes. L'éloignement de 1a forme réelle par rapport au modgle elliptique conduit 2 des
valeurs de @ sous estimées (Homand-Etienne et Houpert, 1989).

Le calcaire de Dugny (D2) a €t€ traité par I'analyse d'image. Celle ci a fournit un coefficient de
forme des capillaires de I'ordre de 28.10-2 {I'analyse d'image mesure en fait un facteur d’élongation
f=1/2r, inverse d'un coefficient de forme) alors que le spectre de fissuration est centré autour d'une
valeur de 17.104. La surestimation des longueurs théoriques peut également provenir de 1a prise en
compte du rayon moyen des capillaires et non d'un rayon propre aux capillaires se comportant comme
des figsures.

Faciés J1 J2 J5 Gu2 Gul D2 Eu Le
o 9,8.104 | 11.10% {10,3.10] 82.104 | 6,5.104 { 17,1.10-4} 8,5.10* | 8,3.10*

ri{(um}) | g3 0,4 0,3 0,15 0,1 0,3 0,8 0,9

L (um) | 610 730 580 365 310 350 1880 2170

Tab. 5.1I1. Longueur L des capillaires calculée a partir du coefficient
de forme "Q et du rayon moyen d'accés ii la porosité libre rj(L = 2r/ at ).
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Malgré ces quelques réserves quant  la valeur absolue des longueurs calculées, leur volution
relative en fonction des facids donne tout de méme quelques renseignements. I, augmente avec la
cristallinité et la granulométrie du matériau, Les calcaires 3 matrice micritique (D2, et Gu2/3 ol les
oolithes sont le plus souvent micritisées, totalement ou au moins sur leurs périphéries) présentent les
longueurs de capillaires les plus faibles. Ces longueurs sont plus élevées pour les calcaires
bioclastiques & ciment sparitique et augmentent avec la taille des grains (200 4 500tim pour le calcaire
de Jaumont ; 1 3 2mm pouf les calcaires 3 entroques). Dans ce cas, 1a bonne concordance entre les
longueur calculées et 1a taille des grains confirme l'influence des vides de type joints de grains sur la
porosité de fissure de ces matériaux.
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4. CONCLUSION

L'essai de compression isotrope fournit une estimation de la porosité de fissure no fondée sur
la mesure des déformations d'un matériau sous pression hydrostatique.

Les calcaires sont des roches peu fissurées ; 1o est inférieure 2 0,2% et quantifie les vides
tubulaires (capillaires) les plus proches d'une forme cylindrique. De ce fait, la porosité de fissure est
comprise dans la porosité libre déterminée par la porosimétrie au mercure mais ne représente qu'au
plus 5% de celle-ci. Les vides de type joints de grains (surtout présents dans les calcaires a entroques)
participent fortement A cette porosité de fissure.

Les caractéristiques dimensionnelles des fissures, issues des spectres de fissuration, sont plus
discutables. L'éloignement de la forme réelle des fissures et capillaires par rapport au modele
elliptique utilisé conduit & un déplacement des spectres de fissuration vers de trés faibles valeurs de
coefficient de forme.

L'influence de I'anisotropie macroscopique du matériau dépend du type de discontinuités et du
remplissage de celles-ci. Le module de compressibilité, déterminé sur la courbe pression -
déformation aprés fermeture des fissures, diminue avec une angmentation de la porosité de fissare np
mais cette évolution est masquée par les variations de texture carbonatée.
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CHAP.6.

PROPAGATION ET ATTENUATION
DES ONDES ULTRASONIQUES

La caractérisation des matériaux rocheux par des méthodes ultrasoniques est couramment
utilisée, notamment dans les domaines de 1a géologie de l'ingénieur et de 1a mécanique des roches.
L'étude de la propagation des ondes longitudinales et transversales dans un matériau  1'état sec et
saturé permet d'évaluer les propriétés physiques du matériau telles que sa porosité, son €tat de
fissuration et ses propriétés mécaniques {module d'élasticité, coefficient de Poisson), Le paramétre
"vitesse de l'onde longitudinale” fait I'objet d'un essai normalisé pour I'identification des pierres
calcaires (NF B. 10.505) et des bétons (NF P. 18. 418).

L'analyse des signaux ultrasoniques en terme d'atiénuation a &t surtout exploitée en
géophysique pétrolidre et en géophysique du globe (Tokstz et al., 1979, Bourbié e al., 1986). Des
travaux récents présentent le paramétre atténuation comme un moyen de caractérisation géotechnique
d'un matériau (Klimis, 1988). Ce parametre est particulidrement intéressant pour l'analyse de
i'anisotropie d'un matériau, soit structurale, soit liée 4 une microfissuration (Tarif, 1986, Cuxac,
1951) a condition ¢'avoir un soin expérimental trds particulier.

Nous allons traiter plus particulitrement dans cette partie de l'influence du milieu poreux
carbonaté (texture, porosité, porométrie) sur la propagation et 'atténuation des ondes ultrasoniques.
Nous étudierons ultérieurement 1'évolution de ces parametres acoustiques au sein de matérizux
calcaires soumis A des conditions de gel.
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1. RAPPELS THEORIQUES

Cette partie regroupe quelques rappels théoriques sur Ia propagation et 1'atténuation des ondes
dans un milien élastique. Seules sont rappelées les notions nécessaires & la compréhension des
mécanismes intervenant dans la propagation et l'atténuation d'une onde. Ces rappels font
principalement référence aux travaux de Toksoz et al. (1979), Bourbié et al. (1986) et Cuxac (1991).

1.1. PROPAGATION DES ONDES DANS UN MILIEU ELASTIQUE ISOTROPE

Dans le cadre de 1'élasticité linéaire régie par la loi de Hooke, expression simple de la relation
unissant la contrainte 3 la déformation, 1'équation du mouvement d'une onde dans un matériau

isotrope s'écrit de 1a fagon suivante :

2
(A +2) . grad divU-u.mtrotU:p% 6.1)
i

avec p, masse volumique du matériau, A et 1, coefficients de Lamé,
Soient @ un potentiel scalaire et ¥ un potentiel vecteur tel que U = grad ¢ +rot V.
Considérons d'abord un mouvement irrotationnel (rot U =0 ; U = grad &), 1'équation du

mouvement d'une onde devient :

320
A+2). V2 =p oo
O+ 2u) P32
vig - L ¥2 (6.2)
V2 ot
avec !
J + 20 \12
v, = (2221) 6.3)

Vy définit la vitesse d'une onde de comptession (onde longitudinale). Ces ondes concernent la
propagation d'une variation volumique ; le mouvement vibratoire se fait suivant la direction de
propagation. Ces ondes sont également appelées ondes P, P correspondant 3 primaires car ce sont les
ondes les plus rapides pouvant se propager dans un mihieu élastique.

51 nous considérons maintenant un mouvement sans changement de volume tel que U = rot'!
(div rot¥ =0), 1'équation du mouvement de l'onde devient :

32y
vy = 1o 22X 6.4
Ve &2 64)
avec :
12
Vs = (%) (6.5)

Vs définit 1a vitesse d'une onde de cisaillement. Le mouvement vibratoire 4 lieu dans un plan normat A
la direction de propagation (ondes transversales), Ces ondes sont appelées ondes S, S correspondant
& secondaires car plus lentes que les ondes P,
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Vp et Vg étant exprimées en fonction des coefficients de Lamé, la mesure du temps de
propagation d'une onde ultrasonique dans une roche devrait donc permettre de caractériser celle-ci
d'un point de vue mécanique. Dans le cas d'un matériau isotrope, le caleul du coefficient de Poisson

v et du module dYoung E est Je suivant :
1/2 - (Vs ! Vg)?

6.6
1-(Vs/ Vp)? 9
V(1 + v)(1 - 2v)
- 6.
E P (1-v) ©7

1.2. PROPAGATION DES ONDES DANS UN MILIEU POREUX SATURE

L'influence de 1'état de saturation d'un matérian sur 1'évolation de ses propriétés ultrasoniques
a fait 'objet de nombreux travaux dont une grande partie concerne des calculs prédictifs de vitesses
ultrasoniques sur un matériau multiphasique et traite généralement d'un état totalement saturé par
rapport 3 un état sec.

Les relations entre saturation particlle et propriétés ultrasoniques sont plus complexes ; leur
analyse nécessite des suivis expérimentanx trds rigoureux et fait intervenir, d'un point de voe
théorique, des mécanismes 3 1'échelle du pore (écoulements locaux) et des notions de distribution des
fluides dans les réseaux poreux.

1.2,1. Milieux biphasiques

La propagation d'une onde purement élastique dans un milien biphasique solide / liquide
(roche totalement saturée) a ét& décrite par Biot (1956} qui a introduit les notions de couplage inertiel
fluide / solide et de déplacements relatifs de ces deux phases. Une perméabilité relativement
importante est nécessaire aux mouvements relatifs fluide / solide, Cette théorie prédit une dépendance
fréquentielle sur une plage de 10 2 100 KHz. Deux ondes longitudinales apparaissent : en phase
(onde P classique) et en opposition de phase (onde de compression 2 vitesse lente), Une seule onde S
est engendrée, le fluide n'intervenant pas dans Ie cisaillement.

La formulation de ces vitesses est une combinaison complexe de termes provenant des
matrices de rigidité et de masse du milieu composite (solide / liquide) et de chacun des composants.

Un certain nombre d'hypoth&ses sont nécessaires 4 'application de cette théorie :

- longueur d'onde grande devant les dimensions des volumes élémentaires (tailles des pores) ;

cette hypothése est nécessaire pour décrire les phénoménes par la mécanique des milieux

continus,

- petits déplacements tant pour la phase fluide que solide,

- continuité de chacune des phases,

- une matrice supposée élastique et isotrope.
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Gassmann (1951) a introduit une relation simple reliant le module de compressibilité d'une
roche saturée an module de compressibilité du méme matériau 2 1'état sec, déduite directernent des
considérations d'élasticité linéaire :

1oL (4 L) ¢
KKK 1.1 T 1
1+¢( K'-Ko)/( K'Ko)

(6.8)

ol Ko, K, K' sont respectivement les modules de compressibilité de la matrice minérale, de la
roche séche et du fluide saturant,
K* est e module de compressibilité prédit pour 1 roche saturée.

L.4 (6.9)
u u
ol I est le module de cisaillement du matériau sec,
1* est le module de cisaillement prédit pour le matériau saturé.
Les vitesses du matériau saturé sont ensuite définies en terme de modules effectifs ;
K¥+ 473" T2 * iz
Vp*=[—“——p* b ] : Vs*=[~‘;—,,] (6.10)

olt p* est la masse volumique du milieu triphasique.

Les résultats de Gassmann partent d'une hypothése d'isotropie de 'espace poreux. Hs sont
applicables pour des fréquences pas trop élevées afin de négliger les effets d'inertie et de dispersion.

Kuster et Tokstz (1974a et b) décrivent les caractéristiques de propagation d'une onde plane
en assimilant le milieu poreux A une matrice contenant des inclusions. Cette approche repose sur la
détermination des modules effectifs K* et p* du milien biphasique 2 partir des modules K, pet K,
de la matrice et des inclusions et en tenant compte de la géométrie des inclusions. La masse
volumique p* du milieu est traduite par une combinaison des masses volumiques p et p' de la matrice

et des inclusions : N
3[12* ;1;:” B %“ H mZ___alc(“m)-Tiijj(am) (6.11)

" i M
6L*(K + 2':) ;I:(9K £ 8L 25;(135; i 4y g;-l' c(a“‘)‘[Tijij(am) - -lgTujj(am)] (6.12)
p* = p(l-9) +¢p’ 6.13)

avec K* KetK' modulesde compressibilité respectifs du milieu effectif (matrice et inclusions),
de la matrice et des inclusions,
¥ wety' modules de cisaillement respectifs du milieu effectif, de la matrice et des

inclusions,
¢ porosité (les inclusions correspondent au fluide saturant totalement la matrice),
181 partie : Milieux poreux carbonatés Thése J. M. Remy, 1993
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M

c(Oim) concentration des pores de coefficient de forme oy (12) = Z c(am)) .
m=1

M nombre de coefficients de forme,
Tijjj et Tyji;  quantités scalaires fonction de K, |, K', 1’ et 0.

Les vitesses sont ensuite exprimées en termes de modules effectifs {(eg. 6.10).

Whyllie et al. (1956) proposent un modéle empirique donnant la vitesse de propagation des
ondes 2 travers un milieu biphasique (phase 1 et2) :

1_9% . 1-¢
v =¥ + 7, (6.14)
od Vi, Vzsontles vitesses de propagation dans les milieux 1 et 2,
¢ et (1 - ¢) sont les proportions volumiques des milieux 1 et 2.

Cette approche a fournit des résultats satisfaisants pour des milienx consolidés saturés
(calcaires et grds) ; dans ce cas, le milieu 1 est le fluide, le milien 2 la matrice, et ¢ 12 porosité.

Cette formulation est couramment utilisée en géophysique pétroli¢re pour une estimation
rapide des caractéristiques d'une roche (Bourbi€ et al., 1986). Elle a éié définie sur des matériaux
sous contrainte (roches en profondeur) et son application A4 des matériaux sous pression
atmosphérique engendre des dispersions dans les résultats (Bourbié et Zinszner, 1985).

Une autre formulation de 1a propagation d'une onde dans un milieu biphasique a ét€ proposée
par Wyllie ez al. (1956) en tenant compie du module de compressibilit€ K et du coefficient de Poisson
v. La relation reliant 1a vitesse V A K, v et & 1a masse volumique p est de Ia forme :

_ V2
K = g (6.15)
ol g est un parameétre introduit par les anteurs qui est fonction du coefficient de Poisson v :
1-2
=g o2V (6.16)
(1 +v)
La vitesse de propagation de l'onde dans le milieu effectif s'écrit alors :
* -
1+q°  (1+q1)¢ N (1+q2)(-9) 6.17)

p*V: T pyvy2 p2V2?
ot V¥ VietV;sont les vitesses respectives dans le milicu effectif, les phases 1 et 2,
q", a1 et q2 sont définis par les relations 6.15 et 6.16,
p”, p1 et p2 sont les masses volumiques respectives du milieu effectif, des phases 1 et2:
p* = ¢p1+(L-9)p2
¢ et (1 - $) sont les proportions volumiques respectives des milienx 1 et 2,

Dans la formule comme elle est écrite ici, le milieu 1 est agsimilé au fluide saturant, le milien 2
a la matrice et ¢ & 1a porosité. Wyllie ez al. (1956) suggerent une valeur de 0,6 pour g associé A la
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matrice solide et une valeur nulle pour g associé au fluide considéré de viscosité nulle. D'apreés ces
auteurs, cette relation semble plus proche des résultats expérimentanx que la précédente.

De nombreux auteurs ont proposé des formules de Wyllie modifiées selon le volume de
porosité présent dans le matériau. Raymer ef al. {(1980) proposent les relations suivantes (miliea 1 :
fluide, milien 2 : solide, ¢ : porosité) :

Roches consolidées 0 < 0,35 V = ¢V1 + (1-¢)2V2 (6.18)
L _. ¢ ,1°¢ (6.19)
pV2Z  p1ViZ  paVa?

Sédiments non consolidés o >045

1.2.2. Milieux triphasigues

La prise en compte de 3 phases constituant le milieu effectif pour 1'analyse de 1a propagation
des ondes dans ce milieu est intéressante pour la détermination des vitesses dans les milieux
particllement saturés (matrice - eau - air). Une autre application possible est 1'étude des matériaux
gelés, 1a glace constituant 1a troisiéme phase du milieu (matrice - eau - glace).

La formulation de Gassmann (ég. 6.8 et 6.9) peut étre étendue & 3 composants en remplagant
le module de compressibilité du fluide par :

C_ 9B ¢(1-B)
K' = ¢ R ) (6.20)
oK't et K sont les modules de compressibilité respectifs des fluides 1 et 2,

¢ est la porosité,
Bet (1 - B) sont les fractions du volume poreux respectivement occupées par les fluides 1 et 2.

Cette extension suppose gu'un des deux fluides est totalement inclus dans I'antre.

Toksoz et al. (1976) ont élargi la formulation de Kuster et Toksdz (1974a et b) 4 un milien
effectif saturé par plusieurs fluides ; les équations 6.11, 6.12 et 6.13 sont modifiées de la fagon
suivante :

N
M
K*-K 1 Kyp' - K
————— = S c(o Tig(o 6.21
TR E (3K 7 4n mfz,l( m,n). Titjj (Ctm,n) (6:21)
n=1
p*-p -
6R*(K + 21} + u(9K + 8u)
N
M
fy - I Z 1
c(o . T--.. (ol - ..-T.... 6.22
251(3K + 441) ( m,n)[ 1_;1_;( m,n) 3 uj_](am,n}] ( )
m=1
n=1
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N
p* = p(l-¢)+ Zlcnpn' (6.23)
=

ol N est le nombre de fluides,
Ky' est le module de compressibilité du n®™me fluide,
un' est le module de cisaillement du nMe fluide,
c(tum,n) est la concentration des pores de coefficient de forme oy et saturés par le fluide n:

N
M
E c(@m,n) = ¢ {(porosité),
m=1
n=1
N

cp est 1a proportion volumique du fluide n de masse volumigue py' ( 2 Cn= 90 ) .
n=1

les antres parameétres sont identiques A ceux définis pour les £quations 6.11, 6.12 et 6.13.

Cette extension introduit une hypoth2se de distribution des fluides dans des pores (ou familles de
pores) différents.

King et al. (1988) généralisent les éguations relatives & un milieu biphasique de Kuster et
Tokstz (1974) A un milien A 3 phases (solide - eau - glace). Mais, A la différence de l'approche de
Toksoz et al. (1976), les auteurs procddent 4 une détermination des modules effectifs par étapes.
Dans un premier temps, les modules effectifs du milien biphasique constitué par Ja glace (matrice) et
I'ean non gelée (inclusions) sont déterminés 2 partir des équations initiales de Kuster et Toksoz
(1974). Ces paramatres sont ensuite introduit dans un deuxiéme modele ol 1a matrice correspond au
milieu complexe glace - eau et les inclusions sont assimilées & 1a phase solide (quartz dans le cas
précis des auteurs), Les modules effectifs du milieu triphasique sont ainsi déduits des équations de ce
deuxi®me modele.

Dapras Toksdz et al. (1976), ceite approche suppose que les phases sont imbriquées F'une
dans l'autre par inclusions multiples ; les deux phases saturantes (ean - glace) pouvant ainsi éire
localisées dans les mémes pores.

Un autre type d'introduction d'une troisiéme phase dans le miliex poreux est I'extension des
formules de Wyllie. Timur (1968), s'intéressant 2 la propagation d'une onde dans un matériau gelé,
détermine la vitesse de 'onde de compression en utilisant I'équation initiale de Wyllie (€q. 6.14) dans
le cas ob la totalité de P'eau du matériau (initialement saturé) est gelée (milien 1 : glace, milien 2 :
solide). Si le volume d‘ean n'est qu'en partie gelé, 'anteur propose d'élargir la formule de Wyllie 4 3
composants :

l- I-
\%=—(TM+E,—2+% (6.24)

ol V*, Vi, V2 et V3 sont les vitesses des ondes P respectives du milien effectif, de la matrice
solide, de 1a glace ¢t de l'eau,
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$ est 1a porosité,
Bet(l - B) sont les fractions volumiques respectives de la glace et de l'eau.

Cette approche semble donner des résultats satisfaisants sur matériaux consolidés poreux tels que
calcaires et gras.

Deschitres et al. (1989) utilisent, dans le cas de milieux poreux non consolidés gelés, la
deuxidme approche de Wyllie et al. (1956) qui tient compte des propriétés €lastiques (éq. 6.17) en
ajoutant un troisiéme composant, la glace :

1 1-¢ B¢ (1 - B
= = + + (6.25)
PV p1vi2  pava?  paVs
p* = op1 +Pop2 +(1-PB)op3 (6.26)

olt V*, V1, V3 et V3 sont les vitesses des ondes P respectives du milieu effectif, de la matrice
solide, de la glace et de I'ean non gelée,
p¥, P1, P2 €t p3 sont les masses volumiques respectives du milieu effectif, de la matrice
solide, de la glace et de 1'eau non gelée,
¢ est la porosité,
P et (1 - PB) sont les fractions volumiques respectives de la glace et de I'eau non gelée.

Les auteurs négligent l'influence du parameétre q sur les hypothéses suivantes :

- lorsque toute '=an est sous forme liquide {milieu non gelé), l'influence du cisaillement est
nulleetq =9,

- lorsque toute l'eau est transformée en glace (milieu gelé), les valeurs de q pour le milieu
effectif, 1a matrice solide et Ia glace sont considérées du méme ordre de grandeur et les termes
en (1 + gq) s'annulent.

Cette approche, qui revient & I'extension de la formule de Wyllie modifiée par Raymer et al,
(1980) (&q. 6.19) 2 3 composants, semble étre satisfaisante dans le cas de matériaux poreux gelés non
consolidés.

Leclaire (1992) a développé un modele de propagation acoustique dans les milieux poreux
soumis au gel suivant la formulation de Biot (1956) en intégrant un deuxi@me solide (matrice de
glace) an systdme biphasigque matrice solide / cau.

Suite A un certain nombre d'hypothéses fondées sur Fanalyse des mécanismes de congélation
des milieux finement dispersés saturés d'ean, et en particulier l'absence de contact mécanique direct
entre le solide et la glace, 'auteur a écrit les équations de couplage envisagées par Biot, couplage
¢lastique, couplage inertiel et couplage visqueux, entre le solide et l'eau et entre l'ean et la glace avant
de considérer le systéme complet constitué par les 3 phases.

La formulation des couplages élastique et inertiel conduit a la détermination des vitesses de
propagation ; 'atténuation et la dispersion sont décrites par les équations du couplage visqueux.

Seules les propriéiés de la matrice de glace viennent s'ajouter aux paramétres de la théorie de
Biot. Les modules élastigues de cette matrice sont déterminés d'une manidre élégante en faisant appel
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A la théorie de la percolation : au cours d'un processus de dégel, la rigidit€ de la matrice de glace
initialement connectée diminue du fait de la diminution de la proportion de glace et de la disparition
progressive des ponts reliant les noyaux de glace entre eux. La percolation rend bien compte de ce
phénoméne.

L'auteur wtilise ensuite une loi de puissance (théorie de la percolation, voir Chap.4, § 2.3)
pour déterminer les modules élastiques qui sont exprimés par rapport 4 une quantité de glace critique
constituant le seuil de percolation.

1.3. NOTION D'ATTENUATION

Le signal ultrasonique qui se propage dans une roche s'atténue au cours de son trajet. Cette
atténuation est la manifestation de phénomnes d'interactions entre 1'onde et le milien de propagation.
Il faut distinguer 'atténuation intrinséque, li€e 2 1'anélasticité de I'ensemble matrice solide - fluide
saturant, de l'atténuation extrinséque due 3 Ia diffraction de l'onde par réfiexion. L'atténuation se
caractérise par une diminution de l'amplitude de l'onde et une perte préférentielle de ses hautes
fréquences.

Un modele viscoélastique linéaire est communément utilisé pour rendre compte de la
dissipation d'énergie durant le passage de I'onde. Dans ce cas, I'‘équation du mouvement est donnée
par : \ )

p %?U" = M(w) “gx—g
ol M{®) est un module complexe qui découle de la loi de comportement o(t) = m(t) . e(t) (m(®) :
dérivée de la fonction relaxation ; M(q) ; transformée de Fourier de m(t) ; @ ; pulsation).

Pour une onde plane, on démontre qu'une solution de I'quation du mouvement peut s'écrire
sous la forme :

(6.27)

U = U,. e litt-K'5) (6.28)
avec X, distance parcourue par l'onde,

k*, nombre d'onde complexe ; K= % v " . vitesse de phase).
La solution précédente peut également s'écrire ;
U = Up.e 0% gliot-xk] (6.29)
avec k. =-ED-- i ¢ obcestunréel
Le facteur e ~** exprime I'atténuation de l'onde. o, appelé coefficient d'atténuation, est un
des parametres qui va quantifier l'atténuation.

L'autre paramstre le plus souvent rencontré pour décrire l'atténuation est le facteur de qualité
qui s'exprime par le rapport des parties réelle et imaginaire du module complexe M{() issu du modéle

viscoélastique linéaire : Q = %f
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Ce paramétre peut 8tre défini comme le rapport de 1'énergie maximale emmagasinée pendant

un cycle sur I'énergie dissipée durant ce cycle: Q = %EE .

Ces deux parameétres sont liés entre eux par la relation suivante
wf
s 6.
o ov {6.30)

ol f est 1a fréquence et V 1a vitesse de Ponde.
Cette relation est simplifiée mais donne une bonne estimation de la relation entre Q et o (Tarif, 1986).

Le facteur de qualité est inversement proportionnel au coefficient d'atténuation et quantifie
donc F'absence d'atténuation. Pour plus de commodité, on utilise souvent le parametre 1000/Q appelé
factenr d'atténuation.

1.4. MECANISMES ENVISAGES POUR EXPLIQUER L'ATTENUATION

Les mécanismes avancés pour expliquer le phénoméne d'atténuation sont souvent complexes
et encore mal compris. De plus, ces mécanismes seraient différents sclon 1'état de saturation de la
roche considérée.

Les pertes d'énergies dues 2 la diffraction (atténuation extrinséque) résultent des multiples
interactions de l'onde avec les discontinuités ou obstacles dans le matériau (grains, pores,
microfissures) et peuvent étre importantes lorsque 1a longueur d'onde devient comparable a I'échelle
de I'hétérogénéité. L'atténuation extrinséque, liée A ces phénomenes de diffraction, représenterait la
majeure partie de I'atténuation dans le cas de matériaux secs (Johnston ez al., 1979). Liimportance de
cette forme de dissipation est soulignée par l'indépendance en fréquence des facieurs de qualité,
Cependant, ce mécanisme ne peut expliquer la totalité du comportement anélastique de la matrice
solide ; une atténuation intrinséque existe et trouve une origine locale A I'écheile des éléments
granulaires et fissuraux.

Le phénomeéne de friction aux contacts entre les grains ou au niveau de fissures est un des
mécanismes invoqué pour interpréter l'atténuation intrinséque d'un matériau. Dans ce cas,
I'atténuation dépendrait fortement des conditions de surface de grains et fissures (Walsh, 1966).
Mavko (1979), étudiant la non linéarité du phénomeéne, a remis en question ce mécanisme : il s'agirait
d'un mécanisme 2 seuil se déclenchant pour des amplitudes de déformation supérieures & 10-5 dans
des conditions normales de pressions et de température. Selon Mavko (1979) et Johnston ef al.
(1979), 1a part non linéaire de I'atténuation résulterait du mécanisme de frottement ou friction entre les
grains dans le cas de fréquences ultrasoniques (f = 105 3 100 Hz) ; nfanmoins, ce mécanisme ne
semble pas suffisant pour expliquer toute l'atténuation d'un matériau.

En ce qui concemne le rble d'une trés faible quantité d'eau (film d'eau adsorbée sur les surfaces
de grains ou parois de fissures), Mavko (1979) prévoit une augmentation de l'atténuation due au
frottement {(effet lubrificatif sur les surfaces de friction). La présence d'une faible quantité d'eau dans
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un matérian pourrait également engendrer un mécanisme d'atiénuation li¢ aux propriétés capillaires
(Bourbié et al., 1986). Une dissipation visqueuse sur les amas d'eau isolés dans les aspérités de
surface induirait une atténuation de I'onde. Dans ce cas, la valeur de Fatténuation dépend énormément
de 1a microstructure du milieu poreux (gtat de surface, tortuosité et taille des vides),

Un autre type d'atténuation pourrait provenir de la présence dune faible guantité d'cau
distribuée sur la surface poreuse d'un matériau. Lors du passage de l'onde dans un tel matériau, la
rupture des liaisons chimiques entre la surface des grains et les molécules d'eau adsorbées (liaisons
hydrogénes) provoquerait une atténuation du signal ultrasonique (Titmann et al., 1980). Ce modéle
d'atténuation est directement fonction de la surface spécifique du milieu porenx. D'aprés Bourbié et
al. (1986), les valeurs de surfaces spécifiques et d'atténuation pour différents matériaux (gres,
matériaux artificiels) sont incompatibles avec I'hypothése d'un mécanisme d'atténuation unigquement
de surface. Pour ces auteurs, I'atténuation des ondes dans un matériau trés faiblement saturé serait le
résultat de plusieurs phénoménes et dépendrait de la microstructure du milien, combinant la
dissipation visqueuse sur les aspérités et les ruptures de liaisons chimiques.

Dans le cas d'une roche partiellement ou totalement saturée, les phénoménes les plus
probables seraient les mécanismes de Biot et de "squirt flow". La théorie de Biot (1956) prend en
compte les mouvements relatifs globaux du fluide et du solide induits par le passage de I'onde. Une
perméabilité relative imporiante est nécessaire 4 ce mouvement relatif.

Le mécanisme de "squirt flow" (squirt : gicler) impligue ur mouvement local du fluide 2
l'intérieur des cavités poreuses (Mavko et Nur, 1975, O'Connell et Budiansky, 1977). Ce mécanisme
est initialisé par le passage de 1'onde. En effet, la compression des grains et des tubes capillaires
engendre une pression locale qui met en mouvement le fluide 4 lintérieor des pores. D'aprés Bourbié
et al. (1986), le phénomene de "squirt flow" semble le mieux adapté pour expliquer qualitativement
les observations liées  I'atténuation des ondes. |

La présence de plusieurs phases du méme composant dans un matériau peut induire une
atténuation de I'onde qui traverse ce matérian. A 1'échelle microscopique, la propagation d'une onde
entraine des variations de température par couplage thermomeécanique. L'équilibre thermodynamique
est modifié par cet effet de thermo-relaxation. Des transferts de masses entre les différentes phases en
présence assurent le rééquilibrage thermodynamique et provoquent une dissipation d'énergie. Ce
mécanisme d'atténuation a ét€ analysé de fagon théorique par Kjartansson (1979) mais n'a pas été
vérifié expérimentalement.

Le changement de phase du composant saturant un milieu poreux peut engendrer des
variations importantes de l'atténuation. Tout d'abord, le changement de phase induit généralement
une modification de la viscosité et l'atténuation diminue avec une augmentation de la viscosité (rigidité
plus grande du systéme flnide-matrice solide). Par exemple, un milien saturé en glace est beaucoup
moins atténuant que le méme milieu saturé en eau 3 température ambiante (Toksoz et al., 1979). Les
phénomenes de relaxation et de dissipation d'énergie liés au changement de phase entrainent de fortes
atténuations au passage d'une phase A F'autre (Jackson et Anderson, 1970). Spetzler ¢t Anderson
(1968) ont observé des atténuations importantes aux points critiques de changement de phase (point
de congélation, point de condensation) dans des systémes multi-composants,
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1.5, TECHNIQUES DE MESURES DE L'ATTENUATION

Les différentes techniques de mesures de I'atténuation des ondes ultrasoniques en laboratoire
se divisent en deux grandes catégories différenciées par leurs domaines fréquentiels :

- les syst®mes vibrants,

- les méthodes par propagation d'onde.

Les systémes vibrants (pendule de torsion, barre de résonance) permettent de travailler 2 des
fréquences comprises entre quelques hertz et quelques kilohertz, fréquences utilisées notamment en
sismique ou en diagraphies soniques. Ces techniques font appel A des ondes stationnaires et non 2 des
ondes de propagation.

Deux techniques de mesure de I'atténuation utilisent la propagation d'ondes : les méthodes par
¢écho et les méthodes par transmission, Le domaine fréquentie] de ces méthodes - 0,1 & 1 MHz - induit
des longueurs d'ondes inférieures aux systd®mes vibrants et une variation d'échelle dans les
mécanismes de déformation des signaux (ultrasoniques et sismiques).

Le principe de la méthode par écho est le suivant : le signal &mis par un cristal pi€zoélectrique,
¢ollé sur une face d'un &chantillon, subit des réflexions multiples A 'interface libre. L'atténuation est
déduite de l'amplitude spectrale de deux réflexions successives, Cette méthode suppose des pertes
négligeables aux diverses interfaces notamment aux interfaces cristal source - colle - échantillon et
n'est valable que dans le cas d'atténuations relativement faibles (Bourbié ef al., 1986).

La méthode par transmission repose sur 1a comparaison des amplitudes spectrales de signaux
ayant traversé différents échantillons (échantillon de référence et échantillon étudié€) de m€me longueur
et de géométrie identique. Le rapport de spectres des deux amplitudes spectrales fournit un facteur de
qualité en atténuation,

Les mesures expérimentales d'atténuations (et de vitesses des ondes) présentées dans notre
étude sont réalisées A partir de cette derniére méthode,
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2. DISPOSITIF EXPERIMENTAL
2.1. PREPARATION DES ECHANTILLONS

2.1.1, Géoméirie - Usinage

Selon le but de 12 mesure, des échantillons de géométries différentes ont été réalisés. Cette
phase de préparation est délicate si l'on veut obtenir des états de surface et des géométries les plus
parfaits possibies. Quelque soit la géométrie de 1'€chantilion, ses faces, aprés sciage, sont rectifiées
afin d'assurer une planéité et un parall€lisme “quasi-parfait”. La qualité de cet état de surface
intervient de fagon trés importante dans la mesure des vitesses et de l'atténuation des ondes
uitrasoniques, La préparation des faces 2 Ia rectifieuse par 1a méthode de retournement de 'échantillon
nous permet de limiter 'écart au parallélisme 2 environ 103 radians.

+ Eprouvettes cylindriques
Pour les essais de caractérisation ulirasonique des matériaux, nous utilisons des échantillons
cylindriques de 50 mm de diamewre et 100 mm de longuenr {dimensions spécifiées par la norme NF B
10 503, pierre calcaire - mesure de fa vitesse de propagation des ondes).
Dans le cas d'une roche calcaire anisotrope (stratification, litage), les éprouvettes sont
carottées perpendiculairement au plan d'anisotropie principal du bloc de matériau afin d'intégrer
l'effet de ces discontinuités dans les mesures.

* Cubes
La détermination de l'anisotropie structurale ou de microfissuration d'un matériau par
l'analyse de ses propriétés ultrasoniques nécessite des échantillons cubigues. Comme pour les
cylindres, 1a préparation des cubes (50 mm d'aréte) tient compte de la structure de Ia roche ; le plan
d'anisotropie principal visible constitue un des trois plans définis par la géométrie cubique.

2,12, Etat de saturation

Apres usinage, les échantillons sont lavés et étuvés, puis pesés et mesurés. Les mesures
ultrasoniques sont effectuées sur échantillons secs et saturés.

* Echantillon sec
Les échantillons sont placés dans une étuve & 50°C pendant 48 heures. Ils sont ensuite
disposés dans un dessiccateur jusqu'a retour 3 température ambiante.

* Echantillon saturé
Les échantillons sont saturés i 1'eau sous vide {Chap. 3 - mesure de la porosité). Ils sont
ensuite conserves dans l'eau jusqu'au moment de la mesure ultrasonigue.
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Des essais ont Egalement &té réalisés sur des échantillons partiellement saturés. Ces saturations
intermédiaires sont obtenues soit par séchage a partir de 1'état totalement satur€, soit par imbibition
d'ean A pression atmosphérique A partir de P'état sec. Une fois la saturation désirée obtenue, les
échantitlons sont emballés dans un manchon en caoutchouc afin d'obtenir une homogénéisation de la
répartition de I'eau dang le milieu poreux avant 1a mesure.

2.2. CHAINE DE MESURE

2.2.1. Matériel utilisé

Plusieurs montages ont été réalisés afin d'effectuer des mesures ulirasoniques sous différentes
conditions. Néanmoins, 1a chaine d'acquisition et de traitement des données est toujours la méme
(Fig. 6.1).

transducteur générateur oscilloscope

o '
récepleur bdddd ' YY Y Y]

P 4

MONTAGE A SEC A :::::
transducteur édb Y
émetteur

€an

| MONTAGE EN SATURE

Fig. 6.1. Chaine d'acquisition et de traitement des données ultrasonigues.

» Le générateur d'impulsions
Le générateur Panametrics SO055PR fait office d'émetteur-réceptenr. Il envoie une impulsion
électrique que le transducteur convertit en impulsion ultrasonore. Ce générateur est relié & un
oscilloscope, assurant ainsi la transmission et la synchronisation du signal,

* L'oscilloscope
C'est un oscilloscope Tektronix 2430A muni d'une interface GPIB. Cet appareil enregistre
des signaux de 1024 points avec une résolution de 8 bits. La fréquence d'échantiltonnage maximale
est de 100 MHz. La bande passante est de 150 MHz. Il pent mémoriser 4 signaux et poss¢de une
fonction moyenne agissant sur un maximum de 256 signaux. Une interface IEEE permet la connexion
A un micro-ordinateur. Cet appareil est équipé d'un curseur qui permet la lecture directe de l'intervalle
de temps entre €mission et réception du signal avec une précision de I'ordre de 0,1 pis.
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» Les transducteurs piézoélectriques
Des transducteurs Panametrics de plusieurs types sont utilisés :
- type A 101 et 2151 respectivement pour la mesure des ondes P et S sur échantillons secs.
Leur fréguence est centrée 4 500 KHz,
- type A 3018 de fréquence centrale 500 KHz pour les mesures d'ondes P sur échantillons
saturés.

s Le micro-ordinateur
Un micro-ordinateur permet le stockage et l'analyse des signaux a l'aide du logiciel SPD
congu par Tekironix.

2.2.2. Montage pour les mesures sur échantillons secs

Ces mesures font intervenir une presse manuelle et des bagues de plexiglas permettant le
centrage de I'éprouvetie par rapport aux transducteurs.

Le couplage entre I'échantillon et les transducteurs est assuré grice a un couplant visqueux
type Sofranel SWC. Une légere charge est appliquée par la presse manuelle (100N) assurant ainsi Je
maintien ¢t le bon contact de l'ensemble.

2.2.3. Montage pour les mesures sur échantillons saturés

Les mesures 3 saturation totale sont réalisées en immersion dans une cuve d'eau préalablement
désaérée (Fig. 6.1). Aucun contact direct n'existe entre les transducteurs et 'échantillon. Le signal
étant véhiculé par Yean, il est impératif qu'aucune trace d'air ne s'interpose sur le chemin de I'onde.
Les échantilions sont donc conservés dans I'eau avant 1a mesure afin d’éliminer toute bulle d'air sur
leur surface externe. Le temps de parcours de I'onde dans l'eau est soustrait au temps de parcours
total pour obtenir la vitesse de I'onde dans 1'échantillon.

Les échantillons partiellement saturés renferment une certaine quantité d'air dans leur milien
poreux. Dans ce cas, I'eau ne peut - &tre utilisée comme couplant. Nous utiliserons done, pour ces
mesures, le montage pour €chantillons secs. Aprés avoir enlevé le manchon de protection, un
essuyage des faces de I'échantilion assure une surface pas trop humide et un bon contact entre
échantillon - couplant - transducteur.

2.3. MESURES DES VITESSES

Suite 3 l'installation de I'échantillon dans le montage adéquat (sec ou saturé), différents
réglages (fenétre de fréquence de l'oscilloscope) assurent une bonne visualisation du signal. La
premire arrivée est pointée sur I'écran de I'oscilloscope et le temps de parcours noté, Le signal est
ensuite enregistré pour étre trait€ ultérieurement.
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Dans le cas du montage "4 sec”, un temps d'attente de quelques minutes est nécessaire pour
obtenir un étalement uniforme du couplant et une amplitude optimum du signal,

Pour la mesure en immersion, une mesure "2 blanc” est réalisée afin de déterminer la vitesse
dans l'eau et le temps de retard correspondant au temps de parcours dans I'eau avant et aprés le
passage dans l'échantillon. Ce temps de retard est soustrait au ternps total lu sur l'oscilloscope.

Les vitesses des ondes P et S sont ensuite calculées de la fagon suivante :

L

T erard * (631

L
Vpgee 08 Vegee (mf8) = ¥, Vpg, (mfs) =

avec L (en matres), longueur de l'échantillon,
t (en secondes), temps de parcours lu sur Y'oscilloscope,
tretard (€N SeCOndes), temps de parcours dans I'eau (mesure & saturation totale, Vp, ).

L'erreur relative sur 1a mesure des vitesses est estimée 2 (,5% pour les mesures "a sec” et 1%
pour kes mesures en immersion,

2.4, CALCUL DE L'ATTENUATION DES ONDES P

Nous avons déterminé 1'atténuation du signal des ondes P au travers d'un échantillon en
calculant le facteur de qualité en atténuation Q par la méthode du rapport des spectres,

2.4.1. Méthode du rapport des spectres

Cette méthode consiste en une comparaison des amplitudes spectrales de deux signaux, I'un
provenant d'un échantillon de référence, I'autre de I'échantillon 2 étudier (ToksOz et al., 1979). La
géométrie et la longueur des deux échantillons sont identiques.

Nous rappelons 1'équation donnant 'amplitude spectrale d'une onde plane :

U(H) = G(f,x) . e ~HDx ¢ [ Q@nit-k] (6.32)
avec  G(fx), fonction tenant compte des effets de la géométrie de I'échantilion et de la source,
X, longueur de 1chantillon,
a(f), coefficient d'atténuation.

Sachant que o(f) = 3—5 et que Q est considéré indépendant de la fréquence sur la gamme

utilisée (0,3 - 0,8 MHz) (Toksoz et al., 1979), le rapport des spectres de deux signaux peut s'écrire
sous la forme :
JOy_ 1L . L
Ln ( 00 Y=-n[ - OV ] *f + constante (6.33)

L'échantillon de référence (indice r) est une éprouvette en aluminium, L'aluminium est
considéré comme non atténuant, son facteur de qualité Qy est de l'ordre de 150000. Ainsi, le terme
1/Q¢Vy peut Etre négligé,
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Le logarithme du rapport des spectres est tracé en fonction de la fréquence (Fig. 6.2). La pente
de 1a droite obtenue sur l'intervalle de fréquence considéré est :
(6.34)

o X
=V

onadonc:

Q

“al

X
5V - (6.35)

Amplitude FFT
(volt sec 10~-6)
6 -

Référence
(aluminium)

Rapport des
spectres

—— ey —— —— —

0 0.2 0,4 0,6 08 1 MHz |,

Fig. 6.2. Détermination de l'arténuation des ondes par la méthode du rapport des spectres. p : pente
du rapport spectre étudié / spectre de Ualuminium. L'intervalle considéré comprend les pics des deux
spectres. L'atténuation totale du matériau se décompose en une atténuation en fréquence (Af) et une
atténuation en amplitude (Aw). Les spectres résultent d'une du signal brut (Amplitude FFT).

Le facteur de qualité peut &tre utilisé tel quel pour décrire I'atténuation des ondes. Il peut étre
combing avec la vitesse des ondes pour donner un autre paramétre quantifiant I'atténuation (Tarif,

1986) :
106

A=G7 (6.36)

A est appelé facteur d'atténuation (2 distinguer du coefficient d'atténuation o = nf/QV). Le facteur
10 a seulement pour but de mettre les résultats sous une forme simple.
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2.4.2. Méthode d’exploitation du signal

L'exploitation et le traitement du signal, opérations nécessaires 4 la détermination de
I'atténuation, ne peuvent se faire sans quelques précautions, sous peine d'introduire des artefacts dus
aux calculs.

» Longueur du signal a exploiter

Le signal regu par l'oscilloscope est perturbé par des arrivées multiples résultant des réflexions
sur les parois de 1'échantilion et sur des "miroirs” présents dans la roche. Le signal 2 exploiter doit
étre le plus long possible afin d'int€grer un maximum d'informations mais il doit également &tre
exempt d'arrivées secondaires. La figure 6.3 montre l'influence de la longueur du signal traité sur le
spectee fréquentiel (Cuxac, 1991).

Pour l'ensemble de nos mesures, nous avons choisi de sélectionner une longueur de signal
correspondant A une période et demi (position 3 sur la figure 6.3).

Amplitude
FEFT 1
1_
: Volts
] 0,54
4 3 2 1
0,5
0
-0,5+ 0
1 | L} I 4 1 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 ¢ 0.5 1 f(MHz)

t (s)
Fig. 6.3. Allure du spectre fréquentiel en foncrion de la longueur du signal exploité
(d'aprés Cuxac, 1991).

Les matériaux peun atténuants présentent des signaux qui “saturent” généralement en
amplitude. Dans ce cas, nous introduisons une atténuation au niveau du générateur d'impulsion afin
de limiter les signaux en amplitude et d'enregistrer le maximum d'informations. L'atténuation
maximale rajoutée par l'opérateur est conservée pour l'ensemble des matériaux étudiés et n'intervient
donc pas dans I'analyse comparative des résnltats.

* Bruit de fond

Le signal visualisé sur Y'oscilloscope est toujours perturbé par un bruit de fond aléatoire.
L'oscilloscope utilisé permet de moyenner sur un maximum de 256 amrivées. En général, nous avons
travaillé sur une moyenne de 64 arrivées ce qui nous permet d'éliminer suffisamment le bruit
aléatoire.
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s Fenétre de calcul

Un point délicat de 1a méthode de calcul du facteur de qualité réside en la détermination de
l'intervalle de fréquence dans lequel on calcule 1a pente du rapport des spectres. En effet, 1a figure 6.2
montre que le résultat du rapport des spectres peut 8tre décomposé en une suite de segments de
droites de pentes différentes.

. Dans nos essais, le spectre de 'aluminium, matériau non atténuant est toujours centré autour
d'une fréquence de 500 KHz, fréquence centrale des transductewrs. Le spectre fréquentiel du matériau
calcaire étudié est centré autour d'une fréquence inférieure, comprise entre 200 et 500 KHz, puisque
I'atténuation du signal se traduit par une perte préférentielle de ses hautes fréquences. Nous avons
donc choisi de calculer le facteur de qualité en tenant compte de la pente du segment englobant les
fréquences centrales de l'aluminium et de I'échantillon étudié. Une fois l'intervalle défini, toutes les
mesures sont réalisées de }a méme maniére.

2.4.3. Précision sur le calcul du facteur de qualité

L'erreur relative sur le calcul du facteur de qualité est estimée & 5%. Cette valeur tient compte
des erreurs relatives sur les vitesses et sur le calcul de la pente du rapport des spectres. Elle tient
compte également de Perreur liée aux défauts de parallélisme des faces de I'échantillon. Tarif (1986)
estime cette derniére A 0,3% sur des valeurs de Q comprises entre 0 et 40 et pour des écarts au
parallélisme n'excédant pas 5.10°3 radians.
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3. RESULTATS - INTERPRETATIONS

Le tableau 6.I résume 'ensemble des résultats qui ont trait aux propriétés ultrasoniques des
matériaux calcaires étudiés a I'état sec ou saturé. Les valeurs indiguées dans le tablean sont des
valeurs moyennes issues de mesures effectudes sur un minimum de 10 échantillons par faciés
calcaire. Les domaines de variation des vitesses, facteurs de qualité () et d'atténunation A englobent la
précision sur les mesures (paragraphe précédent) et Ia variabilité rencontrée lors de 1a mesure d'un
parameétre sur un ensemble d'échantillons d'un méme faciés.

S S e

Facits pv| v, [DV|Vvuvs| @ {DV| A, [DV
calcaire (m/s) 106/QV) ‘
Jaumont 1 (J1) +60| 2160 |+40] 164 | 25 [x1,5] 1 [+05
Jaumont 2 (J2) +45] 2200 |+25] 161 | 18 |x1,5] 16 |+0s8
Jaumont 5 (J5) 65| 2060 |+35] 1,63 | 20 |+12] 15 [x07
Gudmont 1 (Gul) +30] 2080 |+20] 182 | 19 l#1,5] o5 [i06
Gudmont 2 (Gu2) +50| 2400 [135] 154 | 18 {#12] 15 105
Gudmont 3 (Gu3) +25| 2770 |+20] 171 | 16 | +1 | 13 |+0.8
Dugny 1 (D1) +25] 3130 |130] 1,76 | 23 |+1,5] 8 104
Dugny 2 (D2) | +30| 1740 [+30] 167 [ 145 | 21| 23 |05
Euville (Eu) +20] 2080 [+25] 1,68 | 12 |x1.5] 20 [+0.8
Lérouvitle (Le) +40] 2230 | 35| 168 | 122|212l 21 [0

Faciés calcaire

Jaumont 1 (J1)

Jaumont 2 (J2)

Jaumont 5 (J5)

Gudmont 1 (Gu1) | 5460 | 250 | 1,007 18,5 |+L5 10 }+06
Gudmont 2 (Gu2) || 4030 | +65 | 1,08 16 (+1,3] 155 |07
Gudmont 3 (Gu3) “ 4960 | +40 | 1,05 14 f+12]| 145 l+o06
! Dugny 1 (D1) | 5720 | 45 1,04 22 +1,6 8 +0,3
Dugny 2 (D2) |l 3180 | 55 | 1,09 122 {+12] 255 |z06
Euville (Bu) ([ 4310 | 240 [ 1,12 9 [x1,5] 257 [0

Lérouville (Le)

4100

Tab. 6.1. Propriétés ultrasoniques des matériaux caleaires & U'état sec (tableau du haut) et totalement
saturés (tableau du bas).Valeurs moyennes et domaines de variation (DV),
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3.1. PROPRIETES ULTRASONIQUES ET POROSITE

3.1.1. Vitesses

La vitesse des ondes longitudinales ou transversales dans un matériau poreux est influencée
par la distribution des hétérogénéités dans ce matériau. L'importance relative du volume poreux induit
généralement une diminution de 1a vitesse des ondes suivant une relation négative quasi hyperbolique
{Gregory, 1976) : 4 I'état sec, la présence de vides, donc d'air, dans le matériau limite la propagation
des ondes. Cette relation est globalement bonne sur des matériaux sensiblement identiques ou sur une
trés large gamme de porosité. Par contre, des dispersions importantes apparaissent si I'on compare
des matériaux de minéralogics diverses et A degrés de complexité des volumes poreux différents ou si
I'on travaille sur une gamme de porosité plus ressercée.

Dans notre cas, les minéralogies sont identiques mais les textures carbonatées et les réseaux
poreux sont trés divers. La décroissance globale des vitesses des ondes P et S avec augmentation de
1a porosité, observée sur la figure 6.4, est en fait beaucoup plus complexe dans le détail. Les calcaires
de Gudmont oolithiques (Gu2), d'Buville (Eu) et de Lérouville (Le) ont pratiquement la méme vitesse
pour I'onde P mais présentent des porosités comprises entre 9 et 16%. Par contre, les calcaires de
Dugny sublithographique (D1) et de Gudmont oolithiques (Gu2 et 3) ont une valeur de porosité
sensiblement identique (autour de 10%) et des vitesses variant de 5500 a 3700 m/s. L'augmentation
de Vp, onde de compression (Gu2, 3700 m/s ; Gu3, 4750 m/s ; D1, 5500m/s} correspond 2 une
rigidité croissante de la matrice facilitant le passage de l'onde P (Gu2 : matrice micritique en charpente
lache, oolithes micritisées, litages importants - Gu3 : id. Gu2 mais présence de niveaux sparitiques
plus rigides, moins de litages - D1 : micrite en mosatque plus dense).

6000 Yitesse (m/s)
Y & .T
- o @ Gul
a Y * + Gu2
5000 - A Gu3
* DI
- * D2
® E
4000 4 - . 1o
3000 -
n H -
2000 4 %
1000 : : — . ' N{%)
0 5 10 15 20 25 30

Fig. 6.4. Evolution des vitesses des ondes P (V) et § (V) avec la porosité.
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D'aprés O'Connell et Budiansky (1974) et Toksdz et al. (1976), la répartition du volume
poreux a plus d'effet sur la vitesse des ondes que la valeur globale de la porosité. La vitesse des
ondes P et S est particulidrement sensible A la présence de vides présentant des coefficients de forme
faibles. Ces coefficients de forme ("aspect ratio” - épaisseur/longuenr) impliquent des espaces poreux
assimilés A des fissures plates.

Kuster et Tokstz {1974a et b) calculent les vitesses des ondes P et S dans des milieux poreux
A partir de modeles théoriques tenant compte des modules de compressibilité (K) et de cisaillement (G
ou 1) du milieu global {matrice + pores) et de la matrice solide, de la porosité du milicu et des
coefficients de forme des vides composant cette porosité (€q. 6.11, 6.12 et 6.13, § 1.2.1.). Les
vitesses chutent de 20% sur une gamme de porosité de 0 & 5% pour des coefficients de forme de
5.102 alors qu'elles sont pratiquement stationnaires sur la méme gamme de porosité pour des
coefficients de forme de 1.

L'évolution des vitesses longitudinales (P) et ransversales (S) en fonction de la porosité libre
(déterminée par la porosimétrie au mercure) confirme les données théoriques. La porosité libre
quantifie le volume de vides de type capillaire et fissural. Ces vides sont caractérisés par un rapport
rayon de pore / rayon d'acceés proche de 1 et ont au moins une dimension tr2s grande devant les deux
autres. Le coefficient de forme de ces espaces poreux est faible par rapport 4 celui des pores dits
"subsphériques”.

La figure 6.5 regroupe les mesures réalisées sur l'ensemble des faciés calcaires étudiés. La
mesure de la porosité libre au porosimtre 3 mercure est effectuée sur un fragment de 'éprouvette
cylindrique utilisée pour la mesure des vitesses ; les volumes mis en jen ne sont donc pas les mémes.
De plus, les remarques apportées 4 la figure 6.4 sur les variations de vitesses liées aux différences de
textures carbonatées sont toujours valables dans ce cas. Nous parlerons donc de tendances évolutives
plutdt que de réelles corrélations pour ce type de représentation. La figure 6.5 montre, dans un
premier temps, une tendance 2 la décroissance des vitesses des ondes (plus particulidrement pour la
vitesse des ondes P) pour des faibles valeurs de porosités libres, puis une diminution plus
progressive des vitesses, voire un patier, pour des porosités libres plus élevées,

Vitesse (m/s)

6000

o 5 10 15 NI(%) 20
Fig.6.5. Evolution des vitesses des ondes P et S en fonction de la porosité
libre mesurée par la porosimétrie au mercure.
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La limitation de la porosité libre & sa fraction microporeuse permet de préciser ces tendances
évolutives {Fig. 6.6). La porosité libre d'accés inférieur A 1 gm ("microporosité libre") représente les
espaces poreux dont les coefficients de forme sont les plus faibles (pour ce type de vide, le rayon
d'acces correspond au rayon effectif).

Les calcaires A réseaux poreux bimodaux ont une "microporosité libre” nettement inférieure 4
la porosité libre dans sa globalité. Cette figure fait donc ressortir un comportement particulier pour ces
matériaux par rapport 4 la figure précédente. Dans le cas des calcaires 3 réseaux poreux unimodaux, la
microporosité libre représente la presque totalité du volume poreux libre et on retrouve donc la méme
tendance évolutive que sur la figure 6.5 avec décroissances rapide et progressive, Deux hypothéses
peuvent expliquer ce comportement :

- soit il existe une densité critique de capillaires et fissures au dessus de laquelle il n'y a plus

d'influence sur Ia vitesse,

- soit I'augmentation du volume poreux libre a une influence variable sur la vitesse selon qu'il

résulte d'une densité de vides croissante ou d'une augmentation de I'épaissenr des vides.

Cette dernidre hypothése semble la plus satisfaisante ; elle correspond aux travaux de
O'Connell et Budiansky (1974) qui ont montré théoriquement l'effet prépondérant de la densité de
fissures sur les propriétés ultrasoniques par rapport & I'épaisseur de ces fissures. Dans notre cas, les
phases de diminution rapide de la vitesse coincident effectivement avec une augmentation de
“microporosité libre" essentiellement li€e & une densité de vides croissante, le rayon d'accds moyen
restant du méme ordre de grandeur (ces rayons sont portés sur la figure 6.6).

Les calcaires & réseaux poreux bimodaux montrent une tendance évolutive sensiblement
linéaire entre vitesse de 'onde P et "microporosité libre”. Nous arrivons dans ce cas 4 une sitvation
paradoxale : les calcaires A réseaux poreux bimodaux pour lesquels 'organisation du milieu poreux
atteint un degré de complexité élevé présentent une relation "microporosité libre" / vitesse de Fonde P
- d'une forme simple, sensiblement linéaire. En fait, ces roches représentées par les calcaires d'Euville,
de Lérouville et de Jaumont (J1, J2 et I5) montraient déji sur la figure 6.4 une évolution linéaire entre
vitesse et porosité totale ; c'est cette relation qui trangparaft sur la figure 6.6 (la "microporosité libre"
est proportionnelle 2 1a porosité totale pour ¢ces matérigux),

Vp (m/s)

-l (0,03) a Unimodaux
5000 4 (0,1 - 0,15) ¢ Bimodaux
4000 -

. (073 - 0)4)
3000 4 e
2000 . . : : . N < 1jm (%),

0 5 10 15 20

Fig. 6.6. Evolution de la vitesse des ondes P en fonction de
la porosité libre d'accés inférieur a 1 pm.
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3.1.2. Atténuations

Bien qu'en moyenne l'atiénuation augmente avec la porosité, les travaux de Johnston et al.
(1979) (Fig. 6.7) montrent 12 complexité de cette relation. Dans notre cas, la figure 6.8, qui présente
I'évolution des facteurs de qualité Q et d'atténuation A mesurés sur matériaux secs en fonction de la
porosité totale, fait apparaftre des nuages de points sans réelles relations. Une des difficultés de cette
représentation est la grande dispersion des mesures d'atténuation sur un faciés. De plus, il est difficile
de comparer des facies différents vu le nombre de mécanismes avancés pour expliquer l'atténuation :
Q et A représentent l'atténuation totale mesurée et englobent l'atténuation extrinséque résultant
principalement des phénomenes de diffraction (discontinuités, litages) et 'atténuation intrinsque liée
au milieu poreux (friction, dissipation visquense). Le facteur d'atténuation A, issu d'un couplage
entre Q et la vitesse, montre une 16gére tendance croissante avec 1a porosité totale. La prise en compie
de la vitesse améliore la relation atténuation / porosité.

1000
Fig. 6.7. Anénuation en fonction de
la porosité pour de nombreux types de
10 roches (d'aprés Johnston et al, 1979).
@ [
\0©
-
+ Roches ignées
et métarmorphiques
o o Calcaires
& Gris
0,1 1I 10 100
Porositéd {%}
25 s
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20 & . =
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Fig. 6.8. Facteurs de qualité Q et d'atténuation A en fonction
de la porosité totale pour U'ensemble des matériaux étudiés.
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L'évolution des deux paramatres d'att€nuation en fonction de la porosité libre (vides de type
capillaire et fissural) est représentée sur la figure 6.9. De la méme maniére que sur la figure
précédente, mais dans une moindre mesure, Ia dispersion sur les valeurs de Q masque la décroissance
de ce paramétre avec la porosité libre. Par contre, le facteur d'atténuation A, introduisant l'effet de la
vitesse, présente une relation plus nette reflétant l'influence de la porosité libre sur I'atténuation des
ondes. En effet, les mécanismes avancés pour expliquer I'atténuation sur matériaux secs incluant la
friction aux contacts entre les fissures, les dissipations visqueuses et les ruptures de liaisons
chimiques (liaisons hydrogenes) au niveau des amas d'eau liée isolés dans les vides les plus fing
(Tokstz et al., 1979), font apparaitre une influence des vides de faibles coefficients de forme, vides
comptabilisés dans le volume poreux libre mesuré an porosim@tre & mercure.

25 o *
Q P iz A ® * ozt
o %55 ® oL

2018 T— Eu .2 r

|.Gu1 .. ®

®  Cu o

% Guw D2 S® %
15 ."7 o :— J5
Eu.‘ &Le '
10 g Gu1 J1/2
® D1
5 Nl (%)
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20

Fig. 6.9. Facteurs de Qualité Q et d'atténuation A en fonction de
iz porosité libre déterminée par la porosimétrie au mercure.

Les calcaires A entroques d'Euville et de Lérouville se détachent de la relation A/Nj. Ces
matériaux renferment des fissures particulidres (voire Chap.5., microfissuration) localisées aux joints
de grains (entroques) représentant une part non négligeable de la porosité libre (5 2 10%). Ce type de
structure influence fortement Fatiénuation des ondes (Klimis, 1988) et ces calcaires, malgré une faible
porosité libre, sont trés atténuant vis & vis des ondes ultrasoniques longitudinales.

Les relations entre les propriétés ultrasoniques {vitesses et atiénuation) et la porosité sont
complexes du fait de dispersions lides aux variations de textures carbonatées. Ces relations sont
meilleures si on limite la porosité & sa composante libre déterminée par la porosimétrie au mercure.
Les propriétés ultrasoniques semblent plus influencées par le réseau capillaire bien connecté,
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3.2. PROPRIETES ULTRASONIQUES ET FISSURATION

3.2.1. Notion d’indice de qualité

La notion d'indice de qualité d'un matériau, développée par Toureng et al. (1971), est fondée
sur la comparaison de la vitesse des ondes P mesurée (Vmes) et d'une vitesse théorique du matériau.
Connaissant la composition minéralogique d'une roche, il est possible de calculer la vitesse théorique
de sa matrice solide, considérée comme parfaitement homogene (Vth = X xj V], avec xi, teneur du

minéral de vitesse Vi). L'indice de qualité est définit par le rapport de ces deux vitesses :

1Q = (22) 100. 6.37)

Toureng et al. (1971) et Durand (1978) ont montré expérimentalement que IQ pouvait étre mis
sous la forme IQ = (1 - aNp - BNg).100, ou Np et Ny sont les porosités de pore et de fissure et ¢, B

des coefficients empiriques d'une valeor respective de 1,6 et 22. Cette relation a permis de construire
un abaque qui donne une estimation de la porosité de fissure connaissant l'indice de qualité et la
porosité de pore (Fig. 6.10).

10
_ NexnoP +oFf

204

2

) 20 0 rr) N %

Fig. 6.10. Abague Indice de qualité (IQ) - porosité totale (Ny). Np désigne la porasité de pore et Ny;
la porosité de fissure (Toureng et al,, 1971).

Les vitesses théoriques des matériaux étudiés, calculées A partir des compositions
minéralogiques (annexe 1), sont proches de la vitesse dans la calcite {6660 m/s) - 6610 m/s pour le
calcaire de Jaumont & 6665 m/s pour le calcaire d'Euville - le pourcentage de ce minéral étant toujours
supérieur & 95%. L'indice de qualité est compris entre 33 (Dugny 2) et 89 (Gudmont 1).

Ces matériaux montrent effectivement une relation pratiquement linéaire entre IQ et Ny (Fig.
6.10), mais différente de celle de Toureng et Durand. Les coefficients empiriques o et B ne semblent
pas appropriés pour décrire le comportement des roches calcaires étudiées. Nous avons tout de méme
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utilisé cette relation pour déterminer une valeur précise de Nf (Tab 6.11) en faisant I'approximation

généralement adoptée (Bousquié, 1979) d'une porosité de pore égale 2 1a porosité totale.

J1 J2 | J5 |Gul|Gu2|{Gu3|{ D1 | D2 | Eu | Le
IQ 47 46 42 89 64 77 81 33 60 53
Ne | 143 11,54 )1,65]031)088]064] 05 11,7210,85] 1,1

Tab. 6.11. Indice de qualité (IQ) et porosité de fissure (Ny)
calculés d'aprés Tourenq et al. (1971).

Les valeurs de Nr sont comparées aux valeurs de Ty, porosité de fissure déterminée par l'essai
de compression isotrope (Fig. 6.11). L'absence évidente de relation entre ces deux parametres montre
bien qu'ils ne mesurent pas Ia méme chose. Les calcaires A entroques (Euville, Lérouviile),
renfermant pourtant des structures de type joints de grains proches de fissures vraies (1g importante),
n'ont pas une valeur de Ny particuli®rement élevée. La fermeture d'une fissure lors d'un essai de
compression isotrope et sa prise en compte dans ng n'est effective que si elle présente une forme
particuliere, tubulaire sans grandes variations dimensionnelles. L'indice de qualité, et Ng, marquent
les discontinuités d'un matérian, quelque soient leurs géométries (ce parametre a également é1€
dénommé indice de continuité par Denis et al, (1979)). Il inclue également I'effet d'€lasticité de la
matrice qui peut varier bien que sa minéralogie reste constanie (calcite en micrite 2 structure liche ou
en cristaux sparitiques soudés).

, NEQQ) (%)
J u D2
]

1,54 .- Fig. 6.11. Porosité de fissure issue de
Le Vindice de qualité (Ny) et déterminée par
| . . .,

1- o Gu2 E.u l'essai de compression isotrope (11g).
D1 n Gu3
05]m
u Gul
0 10 (%)
0 0,05 0,1 0,15 0,2

L'influence de la fissuration s.s. sur les vitesses est généralement montrée expérimentalement
par des mesures de vitesses dans un matériau sous pression effective croissante (Toksdz et al., 1979,
Bourbié et al., 1986). La vitesse augmente pendant la phase de fermeture des fissures puis devient
constante au cours de la phase de déformation élastique de Ia matrice solide. L'influence de la
fissuration sur les vitesses peut également apparaitre au cours d'essais de traction {Cuxac, 1991), de
traitements thermiques positifs (Homand-Etienne, 1985) ou négatifs (Tokstz et al., 1979), la création
de fissures résultant en une diminution de la vitesse.
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Par contre, l'influence du volume de fissures initial sur les vitesses dans des matériaux
différents est moins évidente. Dans notre cas, les variations de porosit€s de fissure sont trop faibles et
l'effet sur les vitesses est masqué par les variations de porosités totales et de textures carbonatées
(Fig. 6.12). Une relation se dessine tout de m&me si 1'on se limite 2 des facids relativement proches
comme les faciés micritiques.

6000 Vitesses (m/s)
Gul/D1

C v} Vp
5000 - ¢ Vs
4000 - - Le/Eu v
3000 ¢
2000 *" * ¢

&

1000 . . . 10 (%)

0 0,05 0,1 0,15 0,2

Fig. 6.12. Vitesses des ondes P et § en fonction de la porosité de fissure g (compression

isotrope). Les droites portées sur cette figure ne sont pas des droites de corrélation mais marquent
simplement la linéarité de la relation Vp, Vs/ 1o pour des faciés semblables (faciés micritiques).

3.2.2. Atténuation des ondes P et fissuration

La relation atténuation des ondes / fissuration est classiquement mise en évidence lors d'essais
de compression, de traction ou au cours de traitements thermiques (Tokséz et al., 1979). Néanmoins,
cette relation est généralement plus margquée que pour les vitesses. En effet, les mécanismes
d'atténuation (dissipation par friction pour les matériaux parfaitement secs, écoulements locaux par
mouvements relatifs du fluide par rapport au solide pour des matériaux comprenant une trés faible
quantité d'eau) font plus particulirement intervenir les vides de type fissural strict comme les limites
et joints de grains ou les tubes capillaires fins proches d'une forme cylindrique (Johnston et al.,
1979, Bourbié ef al., 1986}, Cetie signature plus marquée de la fissuration sur l'atténuation des ondes
apparait sur les figures 6.13a et 6.13b sur lesquelles les facteurs de qualité Q) et d'atténuation A
évoluent assez nettement avec la porosité de fissure Mg (compression isotrope). La relation atténuation
/ porosité de fissure est influencée par la composante densité de fissuration h(¢:) de g comme le
montrent les figures 6.13¢ et 6.13d. Ceci rejoint 'approche théorique de O'Connell et Budiansky
(1974} qui favorise l'effet de densité de fissuration plutdt que l'action de I'épaisseur des fissures.
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Fig. 6.13. Evolution des facteurs de qualité ( et d'atténuation A avec
la porosité de fissure 1p(a et b) et avec la densité de fissuration h(a) (c et d).

3.2.3. Influence de lanisotropie des matériaux

L'anisotropie apparente des matériaux calcaires étudiés est principalement liée 2 la présence de
litages ou stratifications (Jaumont, Gudmont 2}, ainsi qu'a des faisceaux stylolithiques (Gudmont 1).
Nous avons vu dans le chapitre précédent (compression isotrope) que cette anisotropie ne
correspondait & un plan de fissuration préférehticl que dans le cas du calcaire de Gudmont oolithique
{Gu2) ol le litage est constitué d'alternances de niveaux de constituants différents (oolithes, niveaux
micritiques o coquilliers).

Les propriétés ultrasonigues (vitesse de 1'onde P et atténuation) ont été mesurées (Tab. 6.H1)
sur les &chantillons cubiques utilisés pour l'essai de compression isotrope dans les trois plans définis
par le cube (cf. schéma chap. 5.2). Le plan 1 est paralléle au plan d'anisotropie si il existe. On définit,
2 partir de ces vitesses, un coefficient d'anisotropie Av exprimé de la fagon suivante :

Vmax - Vmin

AV =0y

. 100 (6.38)
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Les deux faciés a litages apparents (Jaumont, Gudmont 2) présentent effectivement une
anisotropie de vitesses relativement élevée (proche de 10%). Par contre, seu! Gudmont 2 montre une
variation notable de facteur de qualité. Le litage de ce facieés forme des vides proches d'une géométrie
fissurale ; ces vides influencent plus fortement 1'atténuation des ondes du fait du phénomeéne de
friction / relaxation décrit par Toksdz er al. (1979).

Faciés |Plans Vp (m/s) Av (%) Qp

1 3369 20,5

Jaumont 5 2 3726 9,6 19,2
3 3715 19,6

1 5422 19,7

Gudmont 1} 2 5395 0,7 19,5
3 5386 20,1

1 3730 18,2

Gudmont 2| 2 4115 92,4 21,8
3 4095 22,2

1 2033 14,7

Dugny 2 2 2955 1,4 15,1
3 2912 15,2

1 3835 12,2

Euville 2 3796 1,65 13,1
3 3792 12,6

Tab. 6.111. Mesure des vitesses et atténuations des ondes P sur échantillons cubiques. Les plans
1,2 et 3 correspondent aux plans définis dans le chapitre 5.2 (essai de compression isotrope).
Av correspond au degré d'anisotropie entre ces 3 plans.
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3.3. DETERMINATION DES MODULES ELASTIQUES A PARTIR DES VITESSES DES
ONDES

Les vitesses des ondes dans une roche sont fonction de ses paramétres €lastiques. La
détermination de ceux-ci par 1a méthode ultrasonique présente des intéréts évidents : cetic méthode est
non destructive, elle nécessite un appareillage léger, les nésultats sont quasi immédiats.

La formulation générale des vitesses des ondes a l'aide des modules élastiques (cf. § 1.1.)
conduit A des expressions simples du module d'élasticité E (module d"Young) et du coefficient de
Poisson v (ég. 6.6 et 6.7):

112 - (Vs / Vp)?
1-(Vs/ Vp)?

V(1 + v)(1 - 2v)
(1-v)

E =

Ces expressions s'appliguent A un matériau idéal, parfaitement isotrope. Dans le cas d'un
matériau anisotrope, Cuxac (1991) propose des formulations complexes fondées sur la détermination
de la classe de symétrie du matériau considéré et de sa matrice de raideur.

Lors d'un essai de compression uniaxiale, le module d'élasticité E correspond au rapport de la
contrainte sur 1a déformation axiale. I est déterminé par la pente de la partie linéaire (phase élastique)
de la courbe contrainte - déformation et caractérise la déformation dans la direction de la contrainte
appliquée. Le coefficient de Poisson v est €gal au rapport de la déformation transversale sur la
déformation axiale, ainsi, E caractérise ; il caractérise l'extension relative dans les directions
orthogonales. Les modules calculés 2 partir des vitesses ultrasoniques sont dits dynamiques par
opposition aux modules statiques obtenus lors d'essais de compression.

Les module dynamique (Ey) et coefficient de Poisson (v) des matériaux calcaires, calculés 2
partir des expressions précédentes, sont portés dans le tablean 6.IV. Si il existe une anisotropie
apparente, les vitesses utilisées sont mesurées perpendiculairement au plan d'anisotropie. Les valeurs
du module statique (Bge) détermindes par des essais de compression uniaxiale avec capteurs de
déplacements, ainsi que les résistances 3 la compression (Re) sont également reportées dans le tableau
pour comparaison. Certains faciés (Jaumont, Gudmont) ont subi des essais de compression uniaxiale
avec jauges de déformations. Les modules et coefficients de Poisson issus de ces essais (Eg, vj) sont
¢galement présentés. Ces derniers sont systématiquement supérieurs aux valeurs calculées A partir de
capteurs de déplacements.

Les valeurs de Eg sont toujours supérieurs & Eg. et & Eg;. Les différences les plus grandes sont
obtenues avec les faciés les plus anisotropes (Jaumont, Gedmont 2 et 3 oolithiques). L'éloignement
du matérian naturel par rapport au modele isotrope, base de l'expression de Eg, est sans doute la
cause des variations observées.
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Faciés J1 J2 J5 | Gul | Gu2 | Gu3 | D1 D2 | Eu Le
Eg (MPa) { 2380024300} 21100 { 55000 | 34500 | 46800 { 55500} 11600 | 27200 1 25300
vd 0,2 10,19} 0,21 § 0,283 0,17 | 0,24 { 0,26} 0,25 | 0,23 | 0,23
Ege (MPa)| 1120012500 9800 { 4280021100 | 27200§ 36500 8700 } 17500} 16400

Esj (MPa) | 15600 | 14200 | 13800 § 48700 § 24800 - - - - -

Vi 0,23 1 0,21 { 0,24 §{ 0,28 | 0,19 - - - - -

R, (MPa) | 21 23 19 85 34 41 55 11 32 30

Tab. 6.1V, Modules dynamiques et coefficients de Poisson déterminés a partir des vitesses des

Un module élevé rend compte de la raideur d'un matériau ; ce matériau, soumis 4 une
contrainte axiale, se déformera pen. Le module d'élasticité décroit globalement avec l'augmentation de
la porosité (Fig, 6.14), Les calcaires A matrices les plus denses et les moins poreux ont les modules
les plus €levés (Gudmont 1, Dugny 1), Le calcaire de Dugny 2 texture crayeuse {D2) est trés

ondes. Les modules statiques sont présentds pour comparaison.

déformable du fait de sa matrice micritique liche et a donc un module faible.

60

Ed (10~3 MPa)

50
40.
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Fig. 6.14. Modules d'élasticités dynamiques en fonction

de la porosité totale des matériaux.
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3.4. PROPRIETES ULTRASONIQUES ET SATURATION

3.4.1. Influence de la saturation totale
mesures des vitesses et atténuations des ondes P sur échantillons saturés

La vitesse et l'atiénuation des ondes P sont mesurées sur les matériaux totalement saturés
(saturation en ean sous vide) suivant le montage "en immersion” présenté au paragraphe 2.2.3 (Fig.
6.1). Les résultats de ces mesures (tab. 6.1, valeurs moyennes sur 13 mesures) sont reportés sur la
figure 6.15 : la vitesse des ondes P est plus élevée A 1'état saturé qu'a 1'état sec ; par contre, la
saturation totale provoque une diminution du facteur de qualité Q donc une augmentation de
l'atténuation des signaux.

L'augmentation de la vitesse des ondes P dans un matériau saturé par rapport 4 une mesure 2
sec provient du fait que les pores totalement satarés deviennent plus difficiles 4 comprimer (Bourbié
et al., 1986). La saturation complete rigidifie en quelque sorte le matériaun vis-a-vis des ondes P
(ondes de compression). Par contre, I'atténuation est généralement plus impozrtante sur un échantillon
a I'état saturé, Les phénomenes d'écoulements locaux (mécanismes de Biot, "squirt flow”) dans un
matériau saturé, initialisés par le passage de I'onde, induisent des pertes d’énergie par relaxation et
une augmentation de l'atténuation.

Vp(sat) Qp(sat)
5
(a) Dla (b) 4
Vp(sat) > Vpisec) Gut x=y,/” " |
50001 Guin =y 20 o Ji
a Gul
e ® =I5
[T |
4000+ Gu2® 151 12" Gu2
I2x 5 (Gul
159 =2
30004 Dz 10 4 ey Le Qp(sat) < Qp(sec)
2000 : . VpGee) | 5 : , 2p(sec)
2000 3000 4000 5000 6000 S 10 15 20 25

Fig. 6.15. Vitesses (a) et atténuations (b) des ondes P sur matériaux secs et Saturés.

Calculs prédictifs des vitesses sur matériaux saturés

Il nous semblait intéressant de calculer les vitesses des ondes P du milieu biphasique matrice
solide / eau saturant totalement les pores dans le cas de nos matériaux & partir des différents modeles
prédictifs présentés dans le paragraphe 1.2 (propagation des ondes dans un milien poreux satur€).

Le résultat des calculs issus des modéles fondés sur une combinaison des vitesses dans la
matrice et dans l'eau et de la porosité totale (formules de Wyllie initiales, ég. 6.14 et modifiées, éq.
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6.18 et 6.19) sont présentés sur la figure 6.16. Les valeurs expérimentales (vitesse & 'état
saturé/porosité totale) sont égatement reportées sur cette figure.

Les résultats les plus satisfaisants proviennent de la formule de Wyllie initiale (éq. 6.14).
Cette formulation semble bien s'appliquer aux matériaux poreux consolidés.

7000 Vpsat (m/s})
6000
5000
4000,
3000
2000 : : : :
0 5 10 15 20Nt (%) 25

Fig. 6.16. Vitesse de l'onde P dans les échantillons totalement saturés en fonction
de la porosité totale. Comparaison entre les calculs par les formules de Wyllie (1/V)
et de Wyllie modifiées (V, 1/pV 2) et les mesures en laboratoire.

Une autre catégorie de mod@les prédictifs repose sur la détermination des modules de
compressibilité K* et de cisaillement u* du milieu effectif matrice/ean (formules de Gassmann, &q.
6.8 et 6.9, modele de Kuster et Toksoz, ég. 6.11, 6.12 et 6.13).

Ces modeles nécessitent la connaissance des modules et masses volumiques relatifs a la
matrice minérale, au matériau sec et au fluide saturant. Ces paramétres ont é1é choisis comme suit :

- module de compressibilité de la matrice minérale, Kg = 38000 MPa (valeur pour la calcite,

issue de la bibliographie),

- module de compressibilit€ du matériau sec, K ; 1a valeur utilisée est 1a valeur déterminée par

l'essai de compression isotrope (Chap. 5),

- module de compressihilité de 'eau, K' = 2000 MPa (valeur issue de la bibliographie),

- module de cisaillement du matériau sec, 1 : calculé A partir du module d'Young E et du

coefficient de Poisson v par les éguations de F'élasticité linéaire en milieu isotrope :

E
B= 20w
- module de cisaillement du fluide, ' = feay = 0,
- masse volumique du solide, p = pg, masse volumique de la fraction solide (Chap. 3),
- masse volumique de l'eau, p' = 1 gfcm3.
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Le modele de Kuster et Tokstz (1974a et b) tient compte, non pas de la porosité totale, mais
de la répartition volumigue de cette porosit€ dans des vides caractérisés par un coefficient de forme
donné. Sur la base des distributions porosimétriques et des essais de compression isotrope, nous
avons choisi de caractériser :

- les vides des calcaires & réseaux poreux unimodaux par un seul coefficient de forme,

- les vides des calcaires A réseaux poreux bimodaux par deux coefficients de forme, un relatif

A la porosité capillaire, l'autre & la porosité piégée ; ce dernier est pris égal 3 1 du fait de la

forme subsphérique de ces vides,

Les valeurs des coefficients de forme (&) et des concentrations volumiques des vides caractérisés par
ces coefficients de forme (c(0r)) sont résumées dans le tableau 6.V,

Faciés Porosité ¢ [ o3 [clag)| oz | e(og)
0<o<t Tab. 6.V. Coefficients de forme

Joumont 5 0,22 103 | 0,08 1 0,14 (0;) et concentrations volumiques
Gudmont 1 0,045 ) i 1 | o045 des vides caractérisés par ces
Gudmont 2 0,11 5.104] 0,11 } A coefficients de forme (c(o;})
Dugny 1 0,08 } ) ] 0,08 utilisés dans le modéle de Kuster
Dugny 2 025 2103|025 | - | - | ef Toksdz(1974)
Euville 0,12 8.104[ 0,04 i 0,08
Lérouville 0,15 8.10-] 0,05 1 0,1

Les modules de compressibilité K* et de cisaillement |t* du milieu effectif matrice solide/eau
déterminés par ces deux modeles sont reportés dans le tableau 6.VI. L'introduction de ces modules
dans I'équation 6.10 fournit les vitesses théoriques V,* du milieu effectif (matériau totalement
saturé). Ces vitesses sont également reportées dans le tableau 6. VI,

K B | K*G | 1*G [K*KT| KT | Vp*G [ Vp'KT | Vpmes
(MPa) | (MPa) | (MPa) | (MPa) | (MPa) | (MPa) | (m/s) | (m/s) | (m/s)
J5 | 18400 | 5000 ( 22769 | 5000 | 22242 | 5125 | 3594 [ 3572 | 3540
Gul | 32000 | 16797 | 40702 | 16797 | 33125 | 25536 | 4945 | 5102 | 5400
Gu2 ] 35000 | 10417 | 38526 | 10417 | 40479 | 8782 | 4622 | 4607 | 4200
D1 | 28500 | 14683 | 35151 | 14683 | 31633 | 19979 | 4667 | 4816 | 5720
D2 | 13500 | 3600 | 18208 | 3600 | 17163 | 3688 | 3207 | 3142 | 3200
Eu [ 16400 | 7114 | 24426 | 7114 | 25616 | 12659 | 3724 | 4168 | 4300
Le | 21200) 6707 | 26667 | 6707 | 28893 | 8428 | 3855 | 4092 | 4100

Faciés

Tab. 6.VI. Modules de compressibilité K* et de cisaillement u* déterminés par les modéles de

Gassmann (G) et de Kuster et Tokstz (KT), et vitesses issues de ces modéles (Vp*G et Vp*KT).
Les modules des matériaux secs (K et pi1) ainsi que leurs vitesses mesurées

a l'état saturé (Vpmes) sont également reportés dans ce tableau.

1818 partie : Milieux poreux carbonatés These 1. M. Remy, 1993
CHAP. 6, Ulirasons
157



Les résnltats de ces deux modeles sont comparés aux valeurs mesurées sur les figures 6.17 et
6.18. La corrélation entre vitesses issues du modele de Gassmann et vitesses mesurées (Fig. 6.17)
n'est pas trds bonne (R = (,86) ; Ie seul point positif est une évolution similaire entre ces deux
grandeurs. Le modele de Gassmann repose sur une hypoth2se d'isotropic de l'espace poreux ; de
plus, son utilisation pour des fréquences ultrasoniques est rendue délicate du fait des effets d'inertie et
de dispersion. Ces hypoth&ses et contraintes du modle peuvent étre responsables des variations dans
les résultats, -

Le modele de Kuster et Toksdz foumit une corrélation entre vitesses calculées et vitesses
mesurées meilleure que le précédent caleul (R = 0,91) (Fig. 6.18). De plus, les points sont plus
proches de 1z droite x = y. La prise en compte de la géométrie des vides semble améliorer le calcul des
vitesses. Il subsiste nféanmoing une différence entre valeurs calculées et valeurs mesurées. Ce modele
est fondée sur une hypothése de répartition du fluide sous forme d'inclusions dans fa matrice solide ;
en réalité, les réseaux poreux présentent un certains degré de connexité et le fluide saturant se présente
en films continus, L'éloignement du modele par rapport  cette réalité peut &tre une cause de variation
des résultats des calculs par rapport aux mesures.

Vp*G (m/s) _

Cu2 g /X=5f/ Gul u Fig.f.]?. Vitess'es des ondes \P dan:s les
D1 matériaux saturés calculées a partir du
modele de Gassmann (Vp*G) et mesurées
(Vpmes). Le coefficient de corrélation est
de 0,86, La droite x=Yy est reportée pour

o’ mémoire,
3000 17 D2' . . ' mee.s (m/s)
3000 4000 5000 6000
Vp*KT (m/s)

6000

Fig. 6.18. Vitesses des ondes P dans les
matériaux saturés calculdes & partir du
modele de Kuster et Toksdz (Vp*KT) et
mesurées (Vpmes). Le coefficient de
corrélation est de 0,91, La droite x=y est

repartée pour mémoire.
/ L
3000 A& D2 Vpmes (m/s)
3000 4000 5000 6000
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Interprétation des résultats

Un certain nombre d'auteurs ont montré, soit d'une maniére théorique (Toksbz et al., 1976,
1979, O'Connell et Budiansky, 1976, Mavko ¢t Jizba, 1991), soit d'une maniere expérimentale
{Bourbié et Zinszner, 1985, Mavko et Jizba, 1991), que la différence entre les propriétés
ultrasoniques  sec et & I'état saturé est d'antant plus grande que le matériau renferme un volume de
vides fissuraux importang.

Nos mesures confirment cette influence de la fissuration, ou tout du moins, des vides proches
d'une géométrie de fissure (Fig. 6.19). Le rapport propri€tés ultrasoniques Vp et Q & I'état saturé / Vp
et Q A I'état sec évolue d'une fagon quasi linéaire avec la porosité de fissure (ng par compression
isotrope). Cette relation est positive dans le cas des vitesses (Fig. 6.19a) alors qu'elle est négative
pour les facteurs de qualité (Fig. 6.19b).

La rigidité de l'ensemble vide - eau, plus grande dans les vides & faible coefficient de forme,
provoque une augmentation de la vitesse de I'onde de compression (Vp) ; les pressions capillaires
développées sont plus importantes et A la limite, ces vides sont exclusivement saturés d’ean sous
forme adsorbée dans laquelle les liaisons avec les parois sont trés fortes. Par contre, les phénomenes
d'éconlements locaux 2 la jonction entre ces vides de faibles coefficients de forme et les pores plos
larges, relatifs au passage de I'onde, engendrent une augmentation de 'atténuation et donc une
diminution du facteur de qualité.

Le résultat des calculs prédictifs de vitesses dans les matériaux saturés confirment également
1(influence de 1a forme des vides : 1a corrélation entre vitesses calculées et vitesses mesurées est
meilleure dans le cas du calcul par le modele de Kuster et Toksdz qui tient compte de la géométrie des
espaces poreux en introduisant les coefficients de forme de ces vides. Un autre résultat intéressant tiré
de ce modele est I'évolution du rapport module de compressibilité du milieu effectif K* / module de
compressibilité¢ dde la roche s2che. Ce rapport augmente nettement avec la porosité de fissure
déterminée par 'essai de compression isotrope avec un coefficient de corrélation de 0,97 (Fig. 6.20).
La présence d'eau dans les vides de type fissural rigidifie le squelette solide et limite d'autant plus la
compressibilité du matérian saturé.

Vpsat/'Vp Qpsat/Qp
1,15 1 ®_Gul
(a) w LU (b)
le ] 0,9 | D1 ] J.S "] Gu2
1.1 D2 4 En 12 g2Gu3 wD2
: G2 a 0,8/ I
J1 . n I:e -
1,05 - gl' 5 (135 ; 0.7 Eu
" u 0.6
2 0ul LAl Y : . 10 (%)
0 005 01 015 02 "0 005 01 0,15 02

Fig. 6.19. Influence de la porosité de fissure 11g sur I'évolution des propriétés ultrasoniques entre
l'état sec et la saturation totale. (a) Vitesses des ondes P, (b) atténuation des ondes P.

187 partic : Milicux poreux carbonatés These J. M, Remy, 1993
CHAP. 6. Ultrasons
159



K¥/Ks

n0 (%)
0,2

Fig. 6.20. Evolution du rapport du module de compressibilité du milieu effectif solide/eau K*
calculé par le modéle de Kuster et Toksdz sur le module mesuré & l'état sec K (essai de
compression isotrope) avec la porosité de fissure du marériau np.

3.4.2. Influence de la saturation partielle

Nous avons vu précédemment que les mesures des propriétés ultrasoniques étaient différentes
dans un matériau sec ou totalement saturé. L'évolution de ces propriétés entre ces deux états présente
généralement un pic "négatif” (vitesse et facteur de qualité minimaux) pour un degré de saturation
donné qui est fonction du matériau (Bourbié et al, 1986). Afin d"évaluer I'influence du facids calcaire
{et du faci®s "poreux™) sur I'évolution des vitesses et atténuations des ondes P avec la saturation, et
plus particulidrement, sur la position du pi¢, nous avons mesuré ces parametres sur des échantitlons 2
différents degrés de saturation.

Obtention des degrés de saturation intermédiaires

Les échantillons sont tout d'abord saturés totalement sous vide. Les saturations partielles sont
ensuite obtenues par séchage 4 partir de la saturation totale. Le séchage s'effectue & 1'air libre, la perte
de masse est suivie par pesées successives. Dés que le degré de saturation voulu est atteint,
I'échantillon est enveloppé dans un manchon en caouichouc étanche dont l'intérieur est préalablement
humidifié afin de rétablir un état d'‘équilibre entre les différentes phases (eau - air) dans le milicu
pOrcux.

La distribution de l'eau dans le matériau & un degré de saturation donné obtenu par séchage est
légerement différente d'une distribution obtenue par immersion totale & pression atmosphérique ou
sous vide. Cadoret et al. (1992) étudient Ia distribution des fluides dans une roche calcaire par une
méthode d'imagerie par tomographie scanner des rayons X. Ces auteurs montrent qu'il existe une
différence dans la répartition des fluides obtenue par séchage ou par imbibition sous vide progressif
pour des saturations supérieures & 80% :

- la satration par imbibition sous vide est homogene sur 1a totalité de 1'échantilion,
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- le séchage conduit & une saturation hétérogéne sous forme d'amas centimétrigues.

La cinétique du séchage est classiquement divisée en deux étapes (Masmoudi, 1990) :

- une premigre phase ol le séchage est rapide : les pores les plus larges se vident et l'eau est
acheminée par les capillaires fins jusqu' la surface ol A lieu I'évaporation, ceci jusqu'a I'équilibre
des tensions capiilaires dans le milicu,

- une seconde phase ol la cinétique est plus lente : 'évaporation de 'ean des pores les plus
fins a licu 2 l'intérienr du résean poreux,-lc transfert vers 'extérieur s'effectuant sous forme vapeur.

La premiere étape du séchage conduit & une réduction de la connexité de la phase fluide qui
peut &tre responsable de 1'hétérogénéité de 1a distribution des fluides observée par Cadoret et al.
(1992) pour des saturations obtenues par séchage et supéricures 3 80%.

Le gradient de saturation obtenu par séchage correspond donc i un gradient de taille des pores
saturés alors qu'au cours d'une imbibition sous vide, on observe tout d'abord un envahissement du
réseau poreux connecté de grand rayon d'accés puis des pores larges piégés (porosité piégée an
mercure) et seulement aux trés fortes saturations (vide le plus poussé), des capillaires les plus fins.

Cette différence de mode de saturation entraine une variation dans les courbes atiénuation /
saturation et plus particulidrement un déplacement du pic vers les plus fortes saturations pour
I'immersion sous vide (Bourbié€ et Zinszner, 1985). D'aprés Cadoret et al. (1992), I'évolution des
propriétés ultrasoniques est identique sur des matériaux A saturations partielles inférieures 3 80%
obtenues par séchage on par imbibition.

Allure des courbes propriéiés ultrasoniques / saturation - interprétation

Les courbes vitesses et atténuations des ondes P en fonction du degré de saturation sont
présentées sur Ia figure 6.21. La chronologie de l'essai (saturation obtenue par séchage) débute A
saturation totale (100%) et s'achéve antour de 5% de saturation ; pour plus de clarté dans l'explication
des phénoménes, nous adopterons une lecture des degrés de saturation de 0 3 100%. Le gradient de
saturation correspond A une angmentation de la taille des pores saturés d'eau. Le point 3 0% résulte
d'une mesure 3 sec aprés étuvage et retour A température ambiante.

Les vitesses décroissent globalement entre 1'état sec et un degré de saturation intermédiaire (Vy
minimale) puis augmentent jusqu'a une valeur maximale correspondant 2 1a saturation totale (Fig.
6.21a). L'expression générale d'une vitesse, V = ‘\f (M/p) (M, module d'élasticité exprimant ]a
rigidité du milieu et p, densit€) fournit une explication qualitative 3 ce comportement. La saturation
partielle de I'échantillon provoque d'abord une augmentation de la densité p donc une diminution de
la vitesse. Par contre, quand les pores sont presque totalement saturés, ils sont plus difficiles &
comprimer d'oli une augmentation de la rigidité et de la vitesse.

Le calcaire d'Euville a un comportement particulier marqué par une décroissance trés
progressive de la vitesse {de 5 4 65%) puis un pic trds net entre 80 et 95%. Ce comportement peut
étre rattaché 2 la bimodalité neite de son réseau poreux. Entre 5 et 65%, 1'eau est principalement
distribuée dans le résean interconnecté (porosité libre au mercure) de faible dimension, dans lequel Ies
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structures de joints de grains représentent un volume non négligeable ; l'augmentation de la densité
est compensée par une rigidité importante de I'ensemble matrice/ean dans ce type de structure ce quia
tendance 3 limiter la diminution de vitesse. De 65 & 95%, la saturation des pores subsphériques
(porosité piégée au mercure), représentant un volume poreux important, conduit A une forte
augmentation de la densité et 4 une diminution de la vitesse. Le passage A Ia saturation totale induit
une plus forte rigidité de I'ensernble matrice/eau et une augmentation de la vitesse.
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Fig. 6.21. Evolution des propriétés ultrasoniques (vitesses des ondes P (a),
et facteurs de gqualité (b)) avec le degré de saturation.
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Le calcaire de Gudmont 2 facigs sublithographique ne présente pas de vitesse minimum ; la
vitesse croft faiblement, mais régulidrement entre 0 et 100%. La porosité faible de ce matériau (4,5%)
et 1a dimension des vides la constituant (0,0211m) conduisent 3 un effet de densité négligeable devant
T'effet de rigidification de la matrice ; ce comportement est similaire 2 celui observé sur des roches
granitiques trés peu poreuses (Toksdz et al., 1976).

Le facteur de qualité montre vne évolution similaire 2 celle des vitesses (fig. 6.21b) :
diminution jusqu'd une valeur de Q minimale (atténuation maximale) puis augmentation. Cette
évolution est cependant plus marquée que pour les vitesses. De plus, le facteur de qualité mesuré 2
satvration totale est inférieur i 1a mesure 4 sec comme nous l'avons vi précédemment.

L'allure des courbes atténuation/saturation traduit le type de réseau poreux concerné :

- calcaire d'Enville & réseau bimodal strict : deux phases de variations de Q,

- calcaire de Jaumont 2 réseau multimodal : Q décroit plus progressivement,

- calcaire de Gudmont 1 3 gpectre unimodal étalé : évolution de Q progressive avec tout de
méme une phase de chute plus brutale,

- calcaire de Dugny 2 & réseau unirodal strict : une seule phase de variation importante.

La répartition des phases de variations de Q par rapport au gradient de saturation coincide avec
la saturation des différentes familles de pores des réseaux poreux. Les variations les plus importantes
{chute de 60% de Q entre 0 et 25% de saturation pour Euville, chute de 50% entre 50 et 65% de
saturation pour Dugny 2) sont liées A la présence d'eau dans les vides de type fissural (joints de
grains constituant la famille de pores de faible dimension pour Euville, capillaires cylindriques pour
Dugny 2).

Cette concordance montre la prépondérance de l'effet d'écoulement relatif local de fluide
("squirt flow") sur I'évolution du facteur de qualité. Les variations de ¢e paramétre correspondent A
I'envahissement par l'eau d'une famille de pores dans lagquelle prend place ce mécanisme
d'écoulement local. L'atténuation est d'autant plus forte que la famille de pores concernée est plus
proche d'une géométrie fissurale. La rigidité de 1'ensemble matrice/eau agit tout de méme pour des
saturations proches de la saturation totale et provogque une augmentation du facteur de qualité,
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3.5. CONCLUSION SUR LES MESURES DES PROPRIETES ULTRASONIQUES

['étude des propriétés ultrasoniques sur un ensemble de matériaux calcaires a facies variables
est délicate. Les évolutions globales de ces paramdtres {vitesses et atténuations) présentent des
dispersions liées aux variations de textures carbonatées et par conséquent aux différence de structures
de milieux poreux. Néanmoins, cette analyse apporte des renseignements intéressants sur la
répartition du milieu poreux en termes de géométrie et de dimension.

Les vitesses et atténuations des ondes sont plus influencées par la porosité libre mesurée par Ia
porosimétrie au mercure quantifiant le résean capillaire connecté que par la porosité totale. Cetie
relation est dictée par le volume de vides de type fissural compris dans cette porosité libre (joints de
grains, capillaires proches d'une forme cylindrique).

Le mécanisme d'atténuation sur matériau sec résultant principalement des frictions /
relaxations aux limites de grains et de fissures, 1a relation atténuation / fissuration est meilleure que 1a
relation vitesse / fissuration, De plus l'atténuation est plus influencée par 1z densité de fissuration que
par I'épaisseur des fissures.

L'anisotropie des matériaux, liée principalement au litage, influe sur la vitesse. Par contre,
l'atténuation n'est notablement modifie que dans le cas d'un litage conférant réellement un caractére
fissuré au matériau.

La saturation totale des matériaux induit une augmentation de la vitesse des ondes P en
rigidifiant leurs milieux poreux et confirme la relation en 1/V entre vitesse 2 1'état saturé et porosité
totale exprimée par la formule de Wyllie. Par contre, I'atténuation est plus importante sur matériau
saturé du fait des phénomenes d'écoulements locaux initialisés par le passage de 1'onde.

La différence entre propriétés ultrasoniques i 1'état sec et 2 1'état saturé est d'autant plus
grande que le matériau renferme un volume important de vides de type fissural. La rigidité de
l'ensemble matrice/eau est plus forte dans ce type de vide (augmentation de la vitesse) ; par contre, les
écoulements locaux y sont prépondérants (augmentation de 1'atténuation).

Cette influence de la géométrie des vides sur les propriétés ultrasoniques d'un matérian saturé
est confirmée par la bonne corrélation existant entre les valeurs de vitesses mesurées et les valeurs
calculées par le modele de Kuster et Toksdz (1974) tenant compte du coefficient de forme des espaces
poreux.

Les matériaux partiellement saturés (entre 5 et 95%) ont des vitesses inférieures  leurs valeurs
a J'état sec et totalement saturé. Cette diminution de vitesse est due 4 un effet de densité (augmentation
de 1a densit€ de l'ensemble matrice/eau par rapport au matériau sec).

Les facteurs de qualités présentent également une valeur minimale (attiénuation maximale) pour
un degré de saturation donné. Pour un faciés, le degré de saturation critique correspond 2
I'envahissement des familles de pores principales du réseau poreux ; le mécanisme d'écoulement
relatif local (“squirt flow") dans ces vides entralne une augmentation de l'atténuation du signal
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ultrasonique, celle-ci étant d'autant plus importante que les pores sont proches d'une géométrie
fissurale.

Ces propriétés ultrasoniques seront utilisées, par la suite, pour suivre I'évolution des
matériaux soumis A des cycles gel / dégel. L'influence des vides de type fissural sur I'évolution de ces
propriétés sera d'autant plus importante qu'elle sera dégagée des effets de dispersions li€s aux
textures carbonatées. |
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CONCLUSION DE LA PREMIERE PARTIE

L'étude de la géométrie des réseaux poreux carbonatés par des méthodes indirectes
{porosimétrie au mercure, essai de compression isotrope, ultrasons), couplés i des analyses
qualitatives d'images M.E.B., a tout d'abord montré la grande complexité de ces réseaux.
Néanmoins, cette approche du milieu poreux des roches calcaires permet d'individualiser les
différentes composantes du volume poreux, chacune ayant un comportement particulier.

La porosité totale se divise en volume poreux piggé et volume poreux libre. Le premier
représente la porosité ayant une configuration de pores subsphériques 4 accés fins. Le second
quantifie le réseau capillaire interconnecté et regroupe capillaires et réseau fissural. L'essai de
compression isotrope montre que la fissuration initiale s.L des matériaux calcaires rassemble les
fissures au sens strict (joints de grains) et les capillaires les plus proches d'une géométrie
cylindriques. C'est cet ensemble qui influe principalement sur les propriétés ultrasoniques des
matériaux.

Ces hétérogénéités des milieux poreux laissent présager d'une influence importante sur le
comportement des fluides dans ces milieux. Ceci fait l'objet de la deuxigme partie de ce travail.

Avant d'entamer cette seconde partie, quelques conclusions intermédiaires, quant aux
techniques de mesures, peuvent etre tirées :

- la mesure de la masse volumigue de 1a fraction solide (ps) par 1a méthode du picnométre
demande un soin expérimental particulier mais semble la méthode de mesure la plus satisfaisante,

- 1a détermination de la porosité totale par immezrsion dans l'eau sous vide est une méthode
simple qui fournit une trés bonne estimation de volume poreux total,

- la porosimétrie au mercure est riche de renseignements sur la structure des milieux poreux si
la démarche expérimentale est rigoureuse et si la réalité physique des parametres mesurés est
constamment prise en compte,

- 'essai de compression isotrope donne la porosité de fissure s.s. par rapport 2 lindice de
gualité issn des vitesses des ondes qui quantifie en fait une partie de la porosité libre,

- enfin, les mesures ultrasoniques confirment l'influence d'une partie du volume poreux
(fissures, capillaires cylindriques) sur les vitesses des ondes et plus particulierement sur l'atténuation
des signaux ultrasoniques justifiant ainsi l'utilisation de ces dernigres pour suivre 'évolution des
matériaux au cours de cycles gel/dégel.
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2eme partie :
COMPORTEMENT DES FLUIDES
DANS UN MILIEU POREUX
CARBONATE







INTRODUCTION

Le comportement des fluides dans un milieu poreux, regroupant les phénomenes de stockages
et de transports, est largement influencé par la géométrie de ce milien. Cette partie traite
principalement de l'influence de cette géométrie sur la répartition et le déplacement des fluides dans le
réseau poreux.

Elle se divise en deux volets :

- une partie théorique issue de la bibliographie qui tente de dégager les différents processus
élémentaires mis en jeu. Les définitions générales et phénoménes fondamentaux qui régissent Je
stockage, 1a répartition des fluides et I'écoulement sont présentées.

- une partie expérimentale, réalisée sur l'ensemble des faciés calcaires, et qui rassemble l'étude
des différents types de saturation : imbibition par immersion totale ou par capillarité et des mesures de
perméabilité,
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CHAP.7.

SATURATION ET STOCKAGE DE
FLUIDE EN MILIEU POREUX

Nous nous attacherons principalement, dans ce chapitre, aux processus qui régissent la
saturation en eau d'un milien poreux.

Nous présenterons tout d'abord un aspect théorique fondé sur les expressions élémentaires
des débits et flux massiques en milien poreux et sur quelques modeles existants permettant
d'expliquer la dynamique de saturation 3 partir de parametres du milieu poreux. Nous tenterons de
séparer la cinétique de la saturation et la répartition de I'ean obtenue en fin de saturation.

Nous aborderons ensuite, 3 partir d'une étude expérimentale fondée principalement sur des
essais de saturation (par capillarité et par imbibition totale), le cas du milieu poreux carbonaté, en
tenant compte de 1a complexité de sa géométrie.
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1. APPROCHE THEORIQUE DES PROCESSUS D'IMBIBITION D'UN
MATERIAU POREUX

L'imbibition en eau d'un matériau poreux en milien naturel se présente sous deux formes
principales :

- imbibition par capillarité,

- imbibition par immersion.
Ces différents processus mettent en jeu le comportement de I'ean, liquide ou vapeur, au sein d'un
milieu poreux. Les cinétiques d'imbibition et les volumes d'eau concernés dépendent fortement des
caractéristiques intrins2ques du milieu poreux.

1.1. LES DIFFERENTES PHASES DE L'EAU

L'eau, participant aux transferts de masses dans un milieu poreux, se présente soit en phase
vapeur (vapeur d'ean) soit en phase condensée (eau liquide). La phase condensée regroupe plusieunrs
formes (libre, liée) qui interviendront différemment dans les transferts de masses.

L.'ean libre (eau évaporable) est régit par les équilibres capillaires et participe activement aux
transferts massiques.

L'eau li€e ou ean adsorbée est constituée de molécules d'ean disposées en couches et orientées
au voisinage de la paroi solide. L'orientation des molécules d'eau 2 structure dipolaire H-OH est
perpendiculaire 4 la surface du solide et découle de forces d'attractions moléculaires importantes entre
solide et liquide (de l'ordre de 1000 MPa d'aprés De Marsily, 1981). La participation de Y'eau
adsorbée aux transferts est plus réduite,

La phase liquide peut se présenter également sous Ia forme d'eau de constitution entrant dans
les compositions minérales de la matrice solide (minéraux hydratés, argiles) ; dans ce cas, la
participation aux transferts est quasi nulle,

1.2. NOTION D'ETAT SEC

Un processus d'imbibition d'un matériau poreux part d'un état initial donné comme sec ou trds
faiblement saturé pour arriver 4 un état final particllement ou totalement sataré. L'état sec initial peut
etre défini comme I'état d'équilibre atteint par le matériau dans une atmosphere d'humidité relative
nulle {Daian, 1986). Cet équilibre est long A atteindre ; il met en jeu les mécanismes de diffusion de
'eau liquide, d'évaporation et de diffusion en phase vapeur,
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Cet état est rarement atteint en milieu naturel. Un matériau aura une teneur en eau naturelle qui
sera fonction des conditions climatiques, de 'exposition et de la natare du matériau.

Les essais en laboratoire ne tiennent pas compte de ce degré de saturation naturel puisque les
échantillons, issus de carriéres, ne présentent plus le méme équilibre hydrique. Dans ces conditions,
T'état sec de référence est défini par un séchage a l'étuve 3 60°C jusqu'a masse constante et retour A
température ambiante dans un déssiccateur.

A la notion d'état sec peut &tre associée ia notion de teneur en ean irréductible. Au cours d'un
drainage (régime biphasique eau - air, par exemple), la quantité d'ean non extraite du milieu poreux
caractérise la saturation irréductible en fluide mouillant de ce milieu et t€moigne de la rupture des films
continus de fluide mouillant. Cette teneur en eau irréductible est difficile & éliminer. D'aprés De
Marsily (1981), une température de chanffage de 900°C est nécessaire pour extraire 1a totalité de l'ean
d'une argile. Aprds un séchage 4 60°C, il subsiste donc toujours une saturation irréductible qui peut
€tre limitée & une fraction de l'eaun adsorbée piégée dans le matérian sous forme d'une fine pellicule
autour des grains.

1.3. IMBIBITION PAR ABSORPTION CAPILLAIRE

1.3.1. Ecoulements élémentaires
1,3.1.a. Phase liquide

Transfert de masse dans U'eau libre

Le modele d'écoulement le plus simple est donné par la loi de Poiscuille qui définit le débit
massique dans un tube cylindrique droit de rayon r en fonction de la différence de pressions existant
entre les deux extrémités du tube :

Q=L o > (7.1)

avec pL, masse volumique du fluide,
1, viscosité dynamique du fluide,
8P/dx, gradient de pression sur une longueur x du tube.

Le flux massique par unité de surface est donné par :

2 &P
Jy=-pp ——. 7.2
L = -PL &1 5x (7.2)

Pour des rayons r irés faibles, 1a résistance A 'éconlement des molécules circulant 2 proximité
des parois n'est plus représentée par la viscosité classique. Low (1976) définit une viscosité globale
qui est fonction de la dimension caractéristique I da conduit :

N0 = n(eo).eA (7.3)

ol n(o0) est la viscosité classique et A, une constante. Low donne une valeur seuil de I de 25A au
dessus de laquelie n(X) =n(oe) et en dessous de laquelle n(I) s'écarte de 1y(c0).
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Transfert de masse dans ia couche d'eau adsorbée

La notion de pression de 1a loi de Poiseuille perd son sens dans le cas d'une phase anisotrope &
structure lamellaire telle que l'eau adsorbée. 11 convient de remplacer cette notion de gradient de
pression par la notion de gradient de potentiel matriciel 8¢y, qui définit la variation de I'enthalpie libre
(1, d'un liquide avec la pression (Hillel, 1980, cité dans Datan, 1986) :

66, = pL(GL-GLY, (7.4)
GL° est I'enthalpie libre initiale du liquide. Cette grandeur s'exprime en unité de pression.

Le transfert de masse dans la phase adsorbée, située dans un tube cylindrique de rayon r, peut

étre traité par analogie avec 1'écoulement laminaire dans une lame mince d'épaisseur e, (Dafan, 1986):

Qu = -pL % % avec Ti(eq) =T7)(00).eA2ea, (7.5)

1.3.1.b. Phase vapeur

Ce type de transfert résulte de la diffusion de I'eau sous forme vapeur dans I'air et est exprimé
par la loi de Fick qui donne le flux massique Jy de la vapeur d’eau dans un tube capillaire de longueur
x, en fonction du gradient de densité du mélange vapeur d'eau / air :

Jy = -D, Y (7.6)
Ox
ol Do est le coefficient de diffusion absolu de la vapeur d'eau dans l'air, Dy = (1/3) Im v avec 7V,
vitesse moyenne des molécules de vapeur d'eau et 1y, libre parcours moyen caractéristique sans
chocs mutuels de ces molécules.

La forme du coefficient de diffusion et le type de transfert en phase vapeur dépendent de la
dimension du pore dans lequel a lieu l'écoulement (Daian, 1986) :

- Le flux se localise dans des pores de rayon grand devant 1y, ; Ie transfert est de type diffusion

de vapeur s.5. :

Ty = - Doty - wyz 2V 1.7
ox

ol west la teneur en eau en phase condensée dans 1a porosité ny,
(ng - w) est la teneur en gaz, ¢ est la tortuosité du milicu,

- Les pores, sitges de 'écoulement gazeux, ont des rayons petits devant 1y, ; les chocs
molécules / paroi solide sont importants ; le flux est de type effusion de vapeur :

Jy = -De 2 (7.8)
ox
avec , coefficient de diffusion apparente ; De = 1—_'_—[1%72*1: (7.9)

pour 2r » Iy, on retrouve De = D, et un processus de type diffusion,
pour 2r « 1, De « Dg et Iyer < Jvir.
Datan (1986) donne une valeur de Iy = 0,14um dans des péites ciments. Le rayon seuil entre
diffusion et effusion est alors de (,07um.

28€ partie : Comportement des fluides These J. M. Remy, 1993
CHAP.,7. Satnration, stockage de fluide
177



1.3.1.c. Réle de la géométrie du milieu porewx sur les transferts élémentaires

L'analyse des différents types de transferts présentés précédemment et les équations
élémentaires associées font ressortir le rdle prépondérant des géométries et dimensions de pores sur
ces transferts élémentaires. Les débits et flux massiques dans la phase condensée, Qr et J1,
augmentent avec le rayon du pore dans lequel a lieu I'écoulement. La viscosité du fluide augmente
d'une maniére relative avec la diminuntion du rayon de pore. Les transferts en phase gazeuse sont de
type effusion dans les pores trés fins, ou de type diffusion s.5. dans Ies pores plus larges ; c'est la
tortuosité du milieu qui interviendra dans ce dernier cas.

1.3.2. Loi de progression des ménisques ean - air
1.3.2.a. Cas d'un tube cylindrique de rayon r

La loi la plus simple pour décrire 1a progression d'un ménisque eau-air dans un pore repese sur
la schématisation de ce pore par un tube cylindrique droit de rayon r (Fig. 7.1). Dans un tel systéme,
le flux massique i est donné par la loi de Poiseuille {€g. 7.1) :

L= -8— — {pL. = 1 dans le syst2me d'unités concerné)
it
Pour une imbibition capillaire considérée comme une suite d'états d€quilibre et ol l'action de 1a

gravité est négligée, le gradient de pression est assimilé A la pression capillaire Pe siégeant au niveau
du ménisque (le liquide libre est & pression atmosphérique) :

8P =P =- 2"":’59 (7.10)
ol ¢ est la tension de surface et 9, 'angle de contact.
Le flux massique devient ;
or
= , 7.11
L pm—- (7.11)

avec x(t) : position du ménisque au temps t et 9, angle de contact, considéré égal A 0 pour I'eau.

JL est assimilé 2 une vitesse et on peut l'identifier par la formulation générale de la vitesse de
progression du ménisque ou équation de Washburmn :

5_x=£ soit x= X + Xg2 . (7.12)
5 4nx n

Pout t = 0, 1a position du ménisque est x, = 0 ; on peut donc exprimer la position du ménisque 2 un

temps t par : _
x=ByT , avec B=*\/—295 . (7.13)

L'augmentation de masse lors de I'imbibition est donnée par une expression du méme type :

W =AVT , avec A =pnr2 ;ﬂ (7.14)
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On note que la longueur "mouillée” A un instant donné, croit avec le rayon du tube, La gravité
n'intervient que dans le cas de capillaires de trds gros rayons ol le poids de 1a colonne d'ean peut
équilibrer 1a pression capillaire,

La concordance entre ce modéle et I'expérimentation est principalement qualitative. 11 déerit
d'ane manilre satisfaisante 1a forme des courbes d'imbibition capillaire observées expérimentalement
(x = Byt, W = A1) et montre bien I'importance du rayon de pore sur la cinétique d'imbibition, Par
contre, ce modele ne donne pas de résultats réalistes quant aux valeurs quantitatives de rayons de
pores (Mertz, 1989),

Fig. 7.1, Ascension capillaire dans un
tube cylindrigue de rayon r.

1.3.2.b. Cas d'un capillaire de rayon variable r(x)

La présence de pores de rayons variables dans un milieu poreux peut &tre schématisée par un
tube cylindrique présentant des variations dimensionnelles disposées en série (Fig. 7.2). Dans un tel
sysitme (Dullien, 1979), le ménisque traverse successivement, au cours de sa progression, les

portions de rayon r(x). La pression imposée & la colonne est fonction de la position du ménisque :

2
enx=X, p(X)=-;:(% »

26X

enx <X, p(x) =p(X)}f=-m_. (7.15)
Dullien (1979) montre que la loi de progression du ménisque est ssmblable 4 'équation 7.13 :
x = BVt aveo B =\ [ =< (7.16)
21

oll r¢ est un rayon caractéristique fonction des rayons des trongons composant le tube.

Fig. 7.2. Ascension capillaire dans un tube de
rayon variable (Dullien, 1979).
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Hammecker et al. (1993) proposent un modale constitué d'une forme sphérique répétée
périodiquement (Fig. 7.3) pour décrire la cinétique d'imbibition capillaire en milieu poreux. Le rayon
du ménisque est exprimé en fonction de sa position z dans la sphére :

1(z) = (2Rz - 22)112 (1.1D
ot R est le rayon de la sphere.
La pression capillaire varie également durant 1'imbibition et devient une fonction de z, Pe = 20/r(2).
Ces auteurs tiennent compte également de la gravité ; le gradient de pression total est la différence

entre Ia pression capillaire et le poids de la colonne d'ean :

20
8P=ﬁ-pgz‘ (7.18)

Le débit dans un tel systtme dépend de la section la plus petite sur le chemin du fluide, donc de
l'orifice d'accés de rayon r1 (Fig. 7.3), et peut &tre exprimé par la loi de Poiseuille en considérant une
suite d'états d'éguilibres dans un élément sphérique découpé en une infinité de tubes de sections
cylindriques :

4 20
Q= E‘; T PED. (7.19)
Ea cinétique de I'imbibition capillaire est exprimée par:
oz
i 811 ( 7 (r(z) pgz). (7.20)

Pour un tube de longueur L, constitué d'un nombre n d'éléments sphériques, chague élément
sphérique est coupé 2 ses extrémités (Fig. 7.3), réduisant ainsi le chemin du fluide dans la sphére de
2Raex-e1:

n
L= (e2-€1)- (7.21)
=1
A un temps donné, le ménisque est situé dans 1a sphére j et a atteint une hauteur L; du tube :
i=j-1
= Y(e2-e)+7, (7.22)
i=1

zj étant la hauteur du ménisque dans la sphere j.

La cinétique de Timbibition capillaire dans un tel syst2me composite devient :
8z 14 (20 - r(zppgLy)
& 8nLjr(z)

(7.23)

Ce modele décrit d'une maniére satisfaisante les observations expérimentales (Mertz, 1989,
Hammecker et al., 1993) et tient compte 2 la fois des rayons de pores et des rayons d'accés.
L'expression de 8z/8t montre que ce sont les aceds qui commandent la cinétique capillaire. 82/t prend
une valeur maximale quand le ménisque se situe au niveau de l'acces (z(z;) minimal, 1(z;) = ry),
diminue pour des rapports 1(z;)/r1 €levés (1(zj) proche de R} jusqu'a une valeur minimale pour z
légérement supérieur & zR. '
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€1

Fig. 7.3. Ascension capillaire dans un assemblage de sphéres répétées périodiguement.
Mod2le d'Hammecker et al. (1993).

1.3.2.c. Réseaux bidimensionnels complexes

Des études expérimentales (Bousquié, 1979) ont montré que la progression du front
dimbibition dans des matériaux calcaires 3 porosités hétérogeénes (réseaux multimodaux) s'écarte
sensiblement de 1a loi théorique de cinétique capillaire en Avt. Bien qu'assurant en théorie une plus
grande vitesse d'ascension capillaire, les macropores (ol les grands rayons d'accés) doivent alimenter
les petits pores (petits rayons d'acc2s) qui leur sont connectés. Cetie réorganisation de la localisation
des fluides ralentit 1a progression du ménisque.

Lenormand (1981) propose une expérimentation aux moyens de réseaux artificiels
bidimensionnels composés de pores et capillaires de rayons variables et une modélisation 2 partir de 1a
théorie de la percolation. 11 met en évidence une redistribution des fluides aprés passage du front
d'imbibition et notamment des ruptures de colonnes liquides aboutissant 2 Ia formation d'amas de
fluide mouillant isolés.

1.3.3. Phénomene de piégeage d'air

Le piégeage de bulles d'air lors de 'ascension capillaire peut avoir diverses origines (Bousquié,
1979). L'air peut s piéger dans un macropore par court-circuitage de celui-ci (dérivation) au profit
d'un capillaire plus fin (Fig. 7.4a).

Pour une cote x<Hj, le ménisque est & la méme hauteur dans les deux capillaires et le débit est
donné par la loi de Poiseuille. Pour x = Hy, la pression motrice dans le capillaire 2 est Pgy = 20/t
alors qu'elle est égale & P¢; = 26/R dans le capillaire 1.
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Fig. 7.4, Piégeage d'air lors d'une

ascension capillaire.

{a) piégeage par dérivation,

(b) piégeage lié¢ 4 une rugosité de
surface (Bousquié, 1979).

Les flux s'expriment de la fagon suivante :

c 12

Ty R

I

o 12
Jo= -, (7.24)
2 dnxp T

ethh>J.

Pour r « R, le ménisque dans le capillaire atteint le sommet du systdme avant que le macropore 1 ne
soit saturé, ce demier piégeant une bulle d'air, Ce ralentissement du flux au niveau des €largissements
du réseau poreux est également montré par le modéle de cinétique capillaire d'Hammecker et al.
(1993). Ce piégeage est fonction du rapport R/r de la méme manidre que le piégeage définit par la
porosimétrie an mercure.

Un autre type de piégeage d'air dans un macropore est lié 2 la présence d'irrégularités de
surface (rugosité de la surface de pores) qui fonctionnent comme un réseau de micropores ou les
forces capillaires développées sont importantes (Fig. 7.4b).

Mertz (1989) a bien montré expérimentalement ces deux types de piégeage A partir d'injection
de résine dans des grés (Fig. 7.5). Les grés dont la surface des grains est parsemée de particules
argileuses, présentent des piégeages de type rugosité. Le fluide mouillant moule la surface et le fluide
non mouillant remplit la presque totalité du pore. Les piégeages par dérivation sont surtout présents
au sein des grés propres. Dans ce cas, le fluide non mouillant occupe le centre des pores, le fluide
mouillant forme un film continu 2 la périphérie. Ce type de configuration suggere la présence d'un
film précurseur de fluide mouillant précédant le ménisque proprement dit (De Gennes, 1985) lors
d'une imbibition capillaire.
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lmpurecés

Grés & enrobage argileux Grés propre

Fig. 7.5. Pores piégés invoguant des mécanismes de piégeage différents.
Schéma d'aprés lame mince i double coloration (Mertz, 1989).

1.3.4. Processus dynamique de capillarité et état final de saturation

Dans un élément de volume poreux donné, aprés le passage du front d'imbibition, les
écoulements transitoires laissent place A une configuration stable de 1'état de saturation,

En théorie, lors de l'arrivée du ménisque, les pores & grands rayons d'accds sont remplis
majoritairement par l'eau en phase condensée selon la loi de progression du ménisque. Les
macropores dont le rapport rayon de pore / rayon d'acces est élevé ont une cinétique d'imbibition plus
lente et participent activement au piégeage d'air (dérivation, rugosité de la surface des pores),

L'état stationnaire atteint aprés passage du front d'imbibition présente une configuration
modifiée de la distribution de l'eau, En effet, le débit massique, croissant avec le rayon d'acces,
favorise le drainage des pores 2 grands rayons d'accds (exception faite de I'eau adsorbée) vers les
pores les plus fins qui ont tendance & piéger 'eau libre soit en il6ts isolés, soit en films continus,
selon le degré de saturation atteint (Daian, 1986). Les transferts de masses en phase vapeur
provoquent également des piégeages d'eau dans les pores fins par condensation ; 1'augmentation de
pression, inversement proportionnelle 2 la taille de 'acces, peut engendrer des dépassements du seuil
de condensation. Hammecker ef al, (1992) ont montré expérimentalement qu'un calcaire micritique a
pores fins (0,15um) soumis 3 une atmosphere de 75% d'humidité relative, pi€geait une quantité d'eau
par adsorption ou condensation cent fois supérieure 2 un calcaire bioclastique i pores plus larges
{0,71m) soumis au méme traitement.

Datan (1986} propese des seuils de teneurs en eau volumiques (wy), déterminés
expérimentalement sur des mortiers, gui définissent trois types d'états d'équilibre aprés imbibition
capillaire :

- teneurs en eau faibles (wy < 4%) : I'eau condensée est principalement sous forme adsorbée ;
les transferts de masse ont lieu dans la phase gazeuse, Ia vapeur emprunte des chemins composés des
pores interconnectés de plus grandes dimensions. L'eau adsorbée ne participe pas aux transferts dans
ce domaine de teneur en eau.
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- teneurs en cau moyennes (4% < wy < 8%) : l'eau capillaire occupe les pores dans F'ordre
croissant des rayons et forme des il6ts isolés. La phase gazeuse forme des amas connectés. Les ilbts
d'eau liquide contribuent néanmoins aux transferts de fagon importante et croissante avec la teneur en
eau. La combinaison des flux microscopiques dans la vapeur et dans l'eau capillaire peut s'exprimer
au moyen d'un schéma représentant les i16ts liquides sous forme de sphéroides de plus en plus
allongés a mesure que la teneur en eau augmente.

- teneurs er eaun élevées (wy > 8%) : la phase liquide se présente en films continus et constitue
un réseau composé de pores de toutes dimensions. La phase gazeuse forme des ildts séparés les uns
des autres et son r6le dans les transferts diminue jusqu'd disparaitre.

Ces différents états d'équilibre définis qualitativement pour des teneurs en eau faibles,
moyennes ou €levées peuvent &tre généralisés A tous matériaux poreux soumis 2 une imbibition en
tenant compte des spécificités de leurs milieux poreux. Par contre, les valeurs seuils seraient 2
redéfinir pour chaque matériau,

1.4, PRISE D'EAU PAR IMMERSION TOTALE

La saturation compléte sous pression atmosphérique, mesurée en laboratoire, donne une bonne
estimation du degré de saturation maximal que peut prendre un matériau en conditions naturelles que
les apports hydrigues soient d'origine pluviale, ou proviennent de ruissellements ou de remontées
capillaires (Mamillan, 1984). Ce degré de saturation est fonction de 1a nature de 1a roche.

Dans ce type de prise d'sau, les processus d'imbibition seront les m&mes que pour la
capillarité. Néanmoins, 1'ascension capillaire privilégie des chemins de transferts de masse de part
l'existence, dans le matériau, d'un gradient de hauteur accessible 2 la frange d'eau. Ce gradient
n'existe plus dans le cas d'une immersion totale et le nombre de chemins capillaires offerts aux
transferts sera plus grand. Dans un intervalle de temps donné, la saturation par capillarité sera égale 2
la saturation obtenue par immersion totale si Ia vitesse d'ascension capillaire est rapide et elle lui sera
inféricure st la vitesse est plus lente.
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2. ETUDE EXPERIMENTALE DES MECANISMES DE SATURATION
D'EAU EN MILIEU POREUX CARBONATE

Le but de cette étude expérimentale est de préciser les états de saturation et la distribution de
I'eau dans le milien poreux carbonaté en fonction des caractéristiques géométriques de ce milieu.

2.1. DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX

2.1,1. Saturation en e¢au par immersion totale sous pression atmosphérigue -
Coefficient D'Hirschwald

Le principe de cet essai est fondé sur le fait que 1'état de saturation obtenu apres une immersion
de 48 heures 2 pression atmosphérique est considéré comme un état d'équilibre et représente assez
bien la saturation maximale atteinte en milieu naturel (Mamillan, 1984), La méthodologie permettant
d'obtenir ¢ce degré de saturation ou coefficient d'Hirschwald est définie par la norme AFNOR B 10
504 relative aux pierres calcaires (mesure du coefficient d'absorption d'eau).

Les échantillons utilisés sont des éprouvettes cylindriques, ¥:50mm et L:100mm, 2 faces
rectifiées (la planéité est nécessaire pour une bonne détermination du volume total de I'éprouvette,
V). Si le matériau présente un litage ou une stratification, les cylindres sont taili€s
perpendiculairement A ces discontinuités. Les éprouvettes, préalablement séchées (étuve & 60°C
jusqu'd masse constante puis retour 3 la température ambiante), sont placées dans un cristallisoir
recouvert afin d'éviter I'€vaporation. L'eau, préalablement désacrée, est admise dans le cristallisoir en
plusieurs étapes :

- hauteur d'ean équivalente au quart de la hauteur des échantilions pendant 1h,

~ hauteur d'eau équivalente a 12 moitié€ de la hauteur des €chantillons pendant 23h,

- immersion totale des échantillons pendant 24h.

L'admission de I'cau doit &tre disposée 2 'extérieur de la zone ol sont situés les échantillons. De
plus, lors de 'admission, le niveau ne doit pas dépasser la frange capillaire visible sur la surface des
échantillons,

A la fin de I'essai, les éprouvettes sont essuyées avec un chiffon humide afin d'éliminer an
maximum le film d'eau sur leur surface sans absorber 'eau de saturation. Par différence entre 1a
masse obtenue en fin d'essai et 1a masse séche, on obtient le volume d'ean Vyw qui a pénétré dans le
matériau (pw = lg/em3).

Deux parametres sont déduits de cette essai :

- la porosité accessible a 1'eau par cette méthode : Nagh = Vi / Vi,

- le degré de saturation obtenu ou coefficient d'Hirschwald : S4gn = Nagp / Ny (N¢, porosité

totale). Dans ce cas, on prendra pour Ny la porosité accessible i I'eau sous vide Ny, (le principe

d'immersion est le méme).
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2.1.2, Absorption d’eau par capillarité

Le but de cet essai est de suivre la cinétique d'imbibition capillaire en termes de hauteur
d'imbibition (hauteur de la frange capillaire en fonction du temps) et de degré de saturation (volume
d'eau qui pénetre dans 'éprouvette en fonction du temps). Seule la cinétique de prise d'eau en masse
fait Pobjet d'une norme AFNOR (NF B 10 502, pierres calcaires - mesure de l'absorption d'eau par
capillarité).

Les échantillons sont les mémes que pour I'essai d'immersion totale (€prouvettes cylindriques,
@=50mm, L=100mm). Le dispositif expérimental est schématisé sur la figure 7.6, Les éprouvettes,
préalablement séchées, sont placées verticalement dans un bac en plexiglass et reposent sur une
structure constituée de pointes métalliques dans Ie but d'assurer une bonne alimentation en eau par fa
base de I'échantillon. Un niveau d'eau constant d'environ Smm par rapport & la base des échantillons
est entretenu par un systéme régulateur. L'eau admise est préalablement désaérée. Le bac est
recouvert pendant la totalité de I'essai pour conserver une atmosphere d'humidité relative proche de
100% autour des éprouvettes. Ceci est important si l'on veut &viter de superposer un mécanisme
d'évaporation i celui de I'ascension capillaire.

|| Arrivée
d'ean

désadrée | Fi8 7.6. Imbibition par

ascension capillaire.
Dispositif expérimental.

Régulation
L

A intervalles croissants au cours de l'expérience, les éprouvettes sont pesées aprés essuyage de
la base avec un chiffon humide et la hauteur de Ia frange capillaire est mesurée au pied 2 coulisse, Ces
deux param@tres sont portés sur un graphique en fonction du temps ; les résultats s¢ présentent sous
forme de courbes HAJt (hauteur de la frange capillaire) et (AW/S)Wt (prise d'eau par unité de surface

en g/em2),
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2.2. RESULTATS - INTERPRETATIONS

2.2.1, Saturation par immersion totale

L'essai est réalisé sur au moins 10 éprouvettes par facids. Les porosités accessibles A l'eau par
immersion totale (Nagp) et coefficients d'Hirschwald (S4gn) (valeurs moyennes et domatines de
variations) sont reportés dans le tableau 7.1. Les coefficients d'Hirschwald varient entre 50%
(Euville) et pratiquement 100% (Dugny 2, Gudmont 2). La dispersion des valeurs de N4gp est du
méme ordre que pour les porosités accessibles 2 l'ean sous vide. Par contre, la variabilité de S4gp est
tres faible ; ce paramétre peut étre considéné comme une constante pour un matériav donné.

Faciés Jt | J2 | J5 (Gul|Gu2{Gu3|{ D1 | D2 [ Eu | Le

Ny (%) 214§ 21,51 23 | 45 [ 11,5 95| 9.2 | 233} 13,7 | 156
Nagn (%) 13212201524 36 | 1121 ¢ {75 |223| 7 9

DV #1 41,2 | 208 ) £0,5} #1 | £0,9] 109 | #1 } +0.8 | £0,8

S48n (%) 63 | 57 {66 { 80 | 97 1 95 { 82 | 96 | 52 | 58

DV 1 {209 [ £1,1 (06| *1 [ 21 | +08 | #1,1] 1,1 { +0,9
NyNug (%) 31,5{ 31 |395{125] 50 J 49 | 30 | 70 | 33 | 38
Ni+Np<I/Ngg (%)} 64 | 62 | 66 | 85 | 96 | 99 | 90 [995] 59 | 60

Tab. 7.1. Porosités et coefficients d'Hirschwald (Nggn et S4gn). Les domaines de variations (D.V)
sont dans l'unité du paramétre concerné, Les valeurs des pourcentages de porosiiés libres qu mercure
et de porosités piégées d'accés inférieurs & 1 um sont rappelées pour comparaison.

2.2.1.a. Influence du type de réseau poreux

Les différentes familles de matériaux définies par la porosimétrie au mercure (unimodaux,
multimodaux) montrent un comportement différent vis-2-vis de 1'imbibition totale. L'influence du
réseau poreux apparait sur la figure 7.7 qui fait ressortir deux types de relations entre Nygp et la
porosité totale selon que I'on s0it en présence de réseanx unimodaux ou bimodaux.

Les roches calcaires & réseaux poreux unimodaux ont toutes un coefficient de saturation élevé
(S48n 2 80%). Cependant, celui-ci est compris entre 80 et 85% pour les réseaux poreux unimodaux
étalés 3 forte porosité piégée au mercure (Gul et D1}, alors qu'il est supérieur & 90% pour les réseaux
poreux unimnodaux stricts (D2, Gu2 et 3). Les roches & réseaux poreux bimodaux et & forte porosité
pidgée ont, au contraire, des coefficients d' Hirschwald plus faibles (Sagn < 70%). _

La figure 7.8 représentant le coefficient d'Hirschwald en fonction du coefficient de dispersion
de la courbe porosimétrique (Cq) montre également l'influence du type de réseau sur I'imbibition. Cg
quantific 'étalement du spectre porosimétrique et le degré d'organisation du réseau poreux.
L'augmentation de ce paramétre, résultant d'une plus grande complexité du réscau, induit une
diminution du degré de saturation.

28me partie : Comportement deg flnides Thase J. M. Remy, 1993
CHAP,7. Saturation, stockage de fluide
187



N48h (%)

30
» J1/2/5
25 O
5\" 0 Gul
‘-
20 * Gu2f3
Unimodaux -
15 — ¢ D1
* F
< J a
+* L0
10 M + D2
2 o Bimodaux
5 6& M A En
* Ie
EFII Nw (%)
0 3 t

0 5 10 15 20 25 30

Fig. 7.7. Porosité accessible a Veau par immersion totale Nygp
en fonction de la porosité totale accessible a l'eau sous vide Ny,.

100
90 -
80 - ¢ o
70~
60 4 . .

50 - A
Cd

40 ¥ x rrrrras L] L] T rrrry L] L] LI NN ]

0,1 1 10 100
Fig. 7.8. Coefficient d'Hirschwald S4sp en fonction du coefficient de dispersion du
spectre porosimétrigue Cq. La légende des figurés est la méme que pour la figure 7.7.

2.2,1.b, Détermination d'une porosité libre a l'eau

Le degré€ de saturation Hirschwald représente une saturation partielle du matériau ; une partie du
réseau poreux piége un certain volume d'air. N4gj, correspond donc A une porosité libre accessible a
I'ean. Pour mettre en évidence la relation entre 1'accessibilité  I'eau et au mercure ainsi que le réle de
la porosité pi€gée au mercure, deux graphiques sont présentés en parallele (Fig. 7.9)

- le premier (a) donne le coefficient de saturation (S4gp) en fonction du pourcentage de porosité
libre au mercure (NyNpjg). La relation entre ces deux parametres n'est visiblement pas trés bonne,
bien qu'elle fasse ressortir la séparation enire unimodaux et bimodaux.
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- le second (b) donne S4gn en fonction de la somme des pourcentages de porosités libre et
piégée d'accés inférieur 2 1um au mercure (N+Np<1) / Ni1g).

Ce demier graphique montre une relation plus nette entre les deux paramatres considérés malgré

le petit nombre de points (nous n'avons représent€ qu'un point (S-;éﬁ,(_:ﬁ) par facies puisque les
échantillons testés par les deux essais sont différents). Au cours de l'essai d'imbibition par immersion
totale, seule la porosité piégée d'accés de grande dimension définie par la porosimétrie au mercure
joue le role de pidge pour les bulles d'air conformément aun processus de piégeage par dérivation (cf
Fig, 7.4, § 1.3.3) sans qu'il soit possible d'affirmer que cette "macroporosité” piégée au mercure soit
le seul site de piégeage d'air. Le degré de saturation élevé des calcaires de Gudmont 1 et Dugny 1
(entre 80 et 85%) malgrd une forte porosité piégée au mercure (Np > 70%) s'explique ainsi par la
faible dimension des accds de ce volume poreux piégé ((N1+Np<1) / NHg ~ 90%).

100 S48h (%) ] ; 100 S48h (%)
Unimodaux ~ * (a) (b) * 5
g4 a ¢ 90 -
- 80 4 n'd
60 - % v Bimodaux
A 70 - ]
40
60 - .
20 50 - A
Y S, 0] Y S L
0 20 40 60 80 100 40 50 60 70 80 90 100

Fig. 7.9. Coefficient d'Hirschwald en fonction du pourcentage de porosité libre
au mercure (a) et du pourcentage de porosité libre augmentée du pourcentage de
porosité pidgée d'accés inférieur & 1um (b). La légende des figurés est la

méme que pour la figure 7.7.

Plusieurs hypotheses permettent d'expliquer cette différence entre piégeage de mercure et
piégeage d'air, ce dernier représentant un volume poreux plus réduit. Tout d'abord, les deux volumes
piégés sont influencés par les relations rayons de pores / rayons d'accs mais ne résultent pas du
méme mécanisme. Le mercure reste piégé dans un macropore au cours de la phase de retrait quand Ja
pression est trop faible pour lui permetire de franchir I'obstacle que représente un étranglement de
faible rayon (P < Pcapillaire de V'étranglement). Par contre, l'air reste piégé dans un macropore
seulement si celui-ci présente une rugosité de surface importante ou est court-circuité par un capillaire
plus fin, Les sites de piégeage d'air ne sont effectifs qu'a 1a fin de I'imbibition, alors que les sites de
piégeage au mercure sont actifs dés l'initialisation du retrait et sont plus nombreux. De plus, les
caractéristiques capiliaires (tension de surface, angle de contact) des couples mercure/vapeur de
mercure et air/eau sont différentes,
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Bousquié (1979) explique la limitation du piégeage en air au volume piégée au mercure d'acces
de grande dimension en faisant intervenir le film d'eau adsorbée sur la surface de pores. Apreés une
immersion de 48h, Ja continuité de la phase liquide dans un macropore piégé d'air est rétablie par un
film d'eau qui recouvre les parois. Ce film est constitué partiellement d'eau lide (5 & 6 couches
monomoléculaires de quelques angstroms d'épaisseur) et particllement d'eau libre retenue dans les
microinfractuosités de surface. Si ces structures sont de petites tailles, ce film liquide suffit & remplir
une partie importaﬁte du volume piégé lors de l'injection de mercure. Par contre, dans les structures
de grandes tailles, ce film occupe un trds farble pourcentage du volume piégé.

Cette hypoth&se repose implicitement sur le fait qu'nn macropore, site de piégeage, a un rayon
d'autant plus grand que son accés a un rayon élevé ce qui confirmerait 'existence de corrélations
rayon de pore / rayon d'accds et linfluence de cette organisation du réseau sur le piégeage.

Pavone (1982) propose une hypoth&se reposant sur le fait que le liquide ascendant est précédé,
sur quelques portions de micrométres, de sa phase gazeuse. Dans ces conditions, les pores de faibles
dimensions ne pidgent plus de I'air mais le gaz correspondant au liquide ascendant ; celui-ci pouvant
trés vite absorber sa phase gazeuse, il comble ainsi cette porosité piégée.

L'immersion totale, poursuivie au deld de plusicurs semaines, ne montre pas d'évolution
notable du degré de saturation. Ceci est 1i€ & la cinétique trés lente de la prise d'eau par dissolution des
bulles d'air pi€gées et permet de considérer cet état de saturation comme un état d'équilibre.

L'essai de prise d'eau par immersion totale permet d'obtenir un degré de saturation gui
correspond a un état d'équilibre apparent, Les différentes familles de matériaux définies par la
structure de leurs réseaux poreux (unimodale ou multimodale) réagissent différemment & cet essai.
Les calcaires a réseaux poreux bimodaux et & forte porosité piégée au mercure présentent les degrés
de saturation les plus faibles. Le degré d'arrangement des réseaux influence le piégeage d'air.

Lors de cette imbibition, l'eau envahit la porosité libre définie par la porosiméirie au mercure
ainsi gu'une partie de la porosié piégée. Cefte part est vraisemblablement constituée par les volumes
Piégés & acces les plus fins. La part de porosité piégée au mercure composée des macropores de
grands rayons d'accés et de grandes dimensions effectives fonctionnent comme sites de piégeage
d'air.
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2.2.2. Imbibition par capillarité

Cet essai a ét€ réalisé sur 5 éprouveties par facids. Les résultats, sous forme de courbes de
hauteur d'ascension capillaire ¢t de prise d'cau en masse, sont présentés sur la figure 7.10. Les trois
facids du calcaire de Jaumont montraient des courbes similaires ; seules les courbes relatives au facids
J5 sont reportées sur la figure 7.10. Il en est de méme pour les deux facids oolithiques du calcaire de
Gudmont ; seul Gu3 est donné en exemple.

2.2.2.a. Migration de la frange capillaire

La courbe représentant 1a hauteur de migration de la frange capillaire (Fig. 7.10, carrés noirs)
en fonction de Ia racine carrée du temps est sensiblement linéaire et de 1a forme H = Byt ol B est le
coefficient représentatif de la migration de 1a frange (cm/mn1/2), déterminé graphiquement par la pente
de la droite.

L'immersion totale de 1a base de 'éprouvetie sur quelques millimétres induit un départ de droite
avec une pente plus élevée. Les droites sont limitées par la hauteur des éprouvettes sauf pour Gul et
D1 oii 1a frange capillaire n'a pas aticint le sommet apres 5 jours d'essai.

Les valeurs du paramétre B (Tab. 7.1I) sont comprises entre 4.10-3 (Gudmont 1, 1a frange
n'atteint pas le sommet) et 0,7 cm/mnl?2 (Pugny 2).

2.2.2.b. Evolution de la prise d'eau en masse

Les courbes représentatives de 1a prise d'ean en masse par unité de surface (IW/S) en fonction
de la racine carrée du temps sont plus complexes (Fig. 7.10, carrés blancs). Conformément aux
observations expérimentales de Bousquié (1979), Pavone (1982), Mertz (1989), ces courbes se
divisent en deux phases :

- une partie plus ou moins linéaire, en début d'expérience, de la forme dW/S = AVt ol A est le
coefficient représentatif de la prise d'ean en masse (g/cm? mn12), Ce paramétre est déterminé par la
pente de la droite. Cette partie correspond 2 I'envahissement par 1'sau du réseau interconnecté, Les
valeurs de A oscillent entre 2,5,10-3 pour Gudmont 1 et 0,15 g/em mnl/2 pour Dugny 2 (Tab. 7.10).

- Aprés une rupture de pente plus ou moins progressive, 'évolution se poursuit par une
seconde courbe subrectiligne de pente faible, Cette faible cinétique de saturation correspond au lent
remplissage du résean mal connecté par dissolution des bulles d'air dans 'eau. Les degrés de
saturation obtenus en fin d'essai sont reportés dans le tablean 7.IL

La jonction entre la droite de pente A et la partie subhorizontale coincide avec l'arrivée de la
frange capillaire au sommet des éprouvettes. Dans le cas ol la frange n'atteint pas le sommet
(Gudmont 1, Dugny 1}, le palier n'apparait pas sur la courbe,
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Fig, 7.10. Cinétigue d'imbibition capillaire.
Prise d'eau par unité de surface (dW/8 = A1),
Hauteur de la frange capillaire (H = B\1).
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Faciés J1 J2 Js Gul { Gu2z | Gu3 | D1 D2 Eu Le
A 0,025 | 0,029 | 0,026 | 0,0025| 0,017 } 0,015 | 0,006 | 0,144 | 0,035 | 0,033
g/emZmn /2
B 016 | 0,175 | 0,17 |0,0045} 0,11 01 | 0053 | 07 038 | 035
cm/ m1_1” 2
Seap 63,5 59 67 585 | 97.5 o4 67 98 54 59
(%)

Tab. 7.I1. Paramétres déterminés sur les courbes d'imbibition par capillarité :
A, coefficient représentatif de la prise d'eau en masse,
B, coefficient représentatif de la hauteur d'ascension,
Scap, degré de saturation obtenu en fin d'essai.

2.2.2.c. Influence du type de réseau poreux sur l'allure des courbes d'absorption capillaire

L'interprétation classique des essais d'absorption capillaire dégage deux pdles de comportement
qui sont fonction de la structare du réseau poreux des matériaux (Fig. 7.11, Mertz, 1989) :

- les matérianx A réseaux poreux unimodaux (Fig. 7.11a): la droite rectiligne de pente A
résulte de la saturation de la famille de pores prédominante, bien interconnectée et uniformément
répartie sur le résean. La jonction entre cette droite et la phase subhorizontale se traduit par une
rupture de pente trds nette et coincide avec l'arrivée de la frange capillaire av sommet de 1'éprouvette
(droite de pente B). Le degré de saturation correspendant est sensiblement égal au degré de saturation
Hirschwald, S4gn.

- Les matériaux & réseaux poreux multimodaux (Fig. 7.11b) : 1a cinétique d'imbibiton est plus
complexe ; la premi@re partie de la courbe est composée de plusieurs segments de droites de pentes Aj
décroissantes. Celte cinétique témoigne de l'imbibition de plusieurs familles de pores de dimensions
différentes (R et Ra sur la figure), chaque segment correspondant 2 la saturation d'une famille de
pores. Ainsi, la multiplication du nombre de ruptures de pentes souligne 'hétérogénéité croissante du
réseau poreux interconnecté. La jonction avec la deuxiéme partie de la courbe (palier) coincide
également dans ce cas avec le degré de saturation Hirschwald.

Les matériaux trés peu poreux, A réseaux mal connectés et A structure hétérogéne forment un
cas particulier (Fig. 7.11c¢); la cinétique d'imbibition n'atteint pas le sommet de 1'éprouvetie ct le
degré de saturation en fin d'essai est limité,
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Afin de replacer les roches calcaires étudiées par rapport aux interprétations classiques et de
comparer avec le degré de saturation Hirschwald, nous avons tracé 1'évolution du degré de saturation
obtenu par capillarité avec la racine carrée du temps (Fig. 7.12),

Tout d’abord, Yarrivée de la frange capillaire au sommet des €prouvettes coincide avec la
jonction entre la droite de pente A et le palier dans la plupart des cas sauf évidemment pour les
calcaires de Gudmont 1 et de Dugny 1 ot la cinétique d'imbibition est trés lente et n'atteint pas la
totalité de I'éprouvette. Ces deux matériaux rentrent dans le cas particulier des roches peu poreuses ol
l'imbibition capillaire est limitée, Un début de palier se dessine en fin d'essai ; le degré de saturation
est nettement inférieur & S4gn. Cette cinétique trés lente est certainement influencée, dans ce cas, parla
taille tres faible des acces {cf. porosimétrie an mercure).

Les calcaires & résecaux poreux bimodaux {Euville, Jaumont) ne présentent pas de pentes
multiples comme on pourrait s'y attendre. Comme pour la saturation par immersion totale, scule la
famille de plus faible rayon d'accds (porosité libre et porosité pi€gée de faible rayon d'acces) participe
a I'imbibition capillaire. Le volume poreux piégé de grand rayon d'accds défini par la porosimétrie au
mercure reste piégé d'air. Ces matériaux se comportent comme des matériaux 3 réseaux poreux
unimodaux vis A vis de I'imbibition {une seule famille de pores y participe). La saturation atteinte & la
fin de l'essai est égale & la saturation Hirschwald. Dans le cas du calcaire d'Euville, cette saturation
est atteinte apres seulement 7 & 8 heures du fait d'une cinétique d'imbibition rapide (B élevé).

28me partie : Comportement des flaides These J. M. Remy, 1993
CHAP.7. Saturation, stockage de fluide

195



S (%)
100 -
JAUMONT 5
80 A
$48h=66% .
60 - |
v
40 by /L-’
20 - -.'-'I‘! H=100mm
1_"
0 & Vimnr172)
0 2 40 s s 100 120
S (%)
100 - GUDMONT 1
% $48h=80%
“ n.ll"""‘.
40 /‘/
20 ll'-/.
wt®
0 42 Jtmor1R)
0 20 403 g 100 10
S{%)
100 - DUGNY 1
" $48h=82%
60 - '_g‘_.l'.'!-—-
i
40 | e
J
20 A L1 ]
r“‘!‘
0 e Ve (mo1/2)
- L) L] 48h' ¥ L] L}
0 20 40 60 80 100

120

EUVILLE

S48h=52%

pamm— PR ] TP

Vit (mn~1/2)

S (%)

80 A

60 +

GUDMONT 3 "
. / |

i 126

S548h=05%

I........—-I

}*ft' (mar11)

S (%)
100 -

80 -

£
]
1

'Hll|.____-

——
e s e s e

b2
=
1

g

8 100 120

S48h=96%

dl‘—.——ll-l—l_l-“m!.ﬂ!-

DUGNY 2

Yt (mn*1/2)

o]

=] PN

20

4 60

L]

484"

80 100 120

Fig, 7.12. Degré de saturation de l'éprouvette en fonction du temps. Le degré de saturation
Hirschwald (S48h, trait plein) et Vinstant oil la frange capillaire atteint le sommet de
l'éprouvette (H=100mm, trait pointillé) sont reporiés sur le graphique.

Thése J. M. Remy, 1993

280¢ partie : Comportement des fluides
CHAP.7. Saturation, stockage de fluide

196



Le calcaire de Dugny A texture crayeuse (D2) & réseau poreux unimodal strict présente une
premiére partie linéaire trés netie et de pente élevée. La jonction avec le palier horizontal coincide
exactement avec l'arrivée de la frange capillaire au sommet de 'éprouvette. La saturation obtenue est
importante et est égale 2 la saturation Hirschwald, De 1la m&me fagon que pour le calcaire d'Euville,
cette saturation est atteinte d&s les premieres hevres de l'essai.

Le calcaire de Gudmont 2 facigs oolithigue (Gudmont 2 et 3) ne présente pas de premicre
partie linaire nette bien qu'il ait un spectre porosimétrique trés resserré autour d'une seule famille
d'acces, Comme nous I'avons vu précédemment (cf, porosimétrie au mercure), ce matérian renferme
en fait différents types de pores (matrice micritique, oolithes) mais leur distribution aléatoire sur le
réseau conduit 3 une injection de mercure commandée par un seul accds (le plus fin) et donc 2 un
spectre unimodal. La participation 4 I'imbibition capillaire de l'ensemble du réseau poreux connecté,
constitué de ces différents types de pores, pourrait étre la cause de 1a non linéarité de la courbe et de la
forte saturation atteinte en fin d'essai (Scap = S48h = 95%).

Afin de mieux cerner le probl®me des saturations sélectives et successives de plusieurs
familles de pores potentiellement présentes sur le réseau, nous avons calculé le degré de saturation du
volume de matériau compris entre la base de 1'éprouvette et la cote de la frange capillaire :

N dW;
Sefy = ﬁf 100 avec Nsg =3 - (7.25)

dWj et H;, prise d'eau en masse et hauteur de la frange capillaire a Iinstant i,

S, section de I'éprouvette,

S H; et Ngg;, volume de matériau et porosité remplie sous la frange capillaire,

Nw, porosité accessible A 'ean sous vide.

Ce degré de saturation est reporté sur la figure 7.13 en fonction de la racine carrée du temps. La
validité de ce calcul nécessite deux conditions :

- représentativité de la porosité totale sur toute 1a longueur de I'éprouvette,

- la frange capillaire forme une surface qui coupe l'éprouvetie selon un plan horizontal ; le

volume imbibé est considéré A tout instant comme un cylindre parfait.

La hauteur minimale de migration de la frange capillaire (premier point de mesure) est comprise entre
10 et 15mm pour tout les faciés. Le volume concerné est supérieur au volume de matériau soumis &
l'essai de porosimétrie au mercure. La bonne concordance entre la porosiié issue de cet essai et la
porosité accessible A 1'eau sous vide montre bien que l'on se situe au dessus du volume élémentaire
représentatif. Néanmoins, 1a présence d'un litage plus ou moins marqué sur certains faciés (Jaumont,
Gudmont 2 et 3) peut engendrer quelques variations dans les résultats.

La seconde hypothese est plus discutable. En effet, les phénoménes d'évaporation a 1a surface
externe des échantillons (I'atmosphére extéricure peut présenter une humidité relative légerement
inféricure & 100%), ajoutés & des pressions capillaires, moteur de l'ascension capillaire, plus
importantes au coeur du matériau, ameéneraient plutdt i privilégier une forme convexe pour la frange
d'ean. Cette forme convexe de la frange capillaire a été€ observée par Fischer (1993) au cours de
I'imbibition par capillarité de produits siliconés dans des calcaires et des gres.
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Nous avons tout de méme, pour simplifier la détermination du degré de saturation sous Ia
frange capillaire, adopté une forme plane pour cette frange capillaire, Nous tiendrons compte de cette
approximation pour I'interprétation des résultats.

S(%) sous la frange capillaire
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Fig. 7.13. Evolution de la saturation sous la frange capillaire lors de
l'imbibition par ascension capillaire. Les traits pointillés marguent
Varrivée de la frange capillaire au sommet de l'éprouvette.

11 apparait sur cette figure que le degré de saturation sous la frange capillaire atteint un palier dés
le début de Y'essai (entre 1h pour le calcaire d'Euville et 7h pour les calcaires de Gudmont 1 et de
Dugny 1 a cinétique d'imbibition tr¥s lente), bien avant que la frange capillaire n'atteignent le sommet
de I'éprouvette. Ce degré de saturation est sensiblement égal  celui obtenu en fin d'essai (Scqp). Ce
résultat concorde avec des cinétiques d'imbibition et des prises d'ezu en masse (soit en dW/S, soiten
Scap) linéaires.

Dans ce cas, comme nous I'avons vu précédemment, une scule famille de pores formant un
réseau interconnecté participe 2 l'imbibition. Le pourcentage relatif de cette famille étant toujours le
méme dans le volume imbibé (homogénéité de 1a porosité totale et de ces différentes composantes le
Iong de 'éprouvette), le degré de saturation sous la frange capillaire est sensiblement constant.

Par contre, l'interprétation du résultat de la figure 7.13 pour un matériau ol la cinétique
d'imbibition résulte de l'invasion différenticlle de plusieurs familles de pores interconnectées est plus
délicate. Le calcaire de Gudmont A faciés ocolithique (Gu2 et 3) montre ce type de comportement
contradictoire : 1a non linéarité de la courbe (dW/S)At, couplé A une évolution linéaire de la haunteur
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de 1a frange d'ean devrait conduire A un degré de saturation sous la frange capillaire non constant en
fonction du temps du fait de cinétiques d'imbibition multiples. Or, Sgr présente un palier assez net.
L'hypothése d'une convexité de la forme de 12 frange peut &tre une des causes de ce résultat
contradictoire. Ce comportement peut s'expliquer également par la prise en compte d'une
redistribution de l'eau aprés passage du front d'imbibition microscopique dans chaque capillaire
(Daian, 1986). On peut ainsi positionner la frange capillaire observée macroscopiguement au niveau
de cette zone de redistribution, sous le front d'imbibition microscopique des chemins capillaires ob le
flux est le plus rapide (chemins de percolation). Ceci est confirmé par une remarque expérimentale
des zones humides apparaissent sur la surface sommitale de 'éprouvette avant I'arrivée de la frange
capillaire. La redistribution de I'eau au niveau de la frange capillaire provoque linvasion de
I'ensemble du réseau connecté d'accds inférieur au chemin principal et conduit 2 un degré de
saturation Sgr pratiquement constant et sensiblement €gal & Scap. Au début de 1'essai, les chemins
capillaires principaux se saturent teds vite mais I'imbibition plus lente du volume poreux connecté
situé€ sous la zone de redistribution (frange capillaire) ralentit la cinétique de prise d'eau et se traduit
par une évolution asympiotique de (AW/S)At (et de Scap/VT).

2.2.2.d. Influence des caractéristiques du réseau poreux sur les paramétres issus de l'imbibition
capillaire

L'équation de Washburn (éq. 7.13, § 1.3.2.a) montre une influence directe du rayon du
capillaire sur le coefficient B, pente de 1a droite de hauteur de frange d'eau. La prise d'ean par
capillarité est commandée par le réseau connecté, représenté par le volume poreux libre. La relation
gntre le rayon d'accés i ce volume poreux et le coefficient B (fig. 7.14) confirme cette influence mais
si cette relation est nette pour les calcaires 4 réseaux poreux unimodaux (du fait de Ia présence d'un
seul rayon d'acces principal sur le réseau total et sur le réseau connecté), etle est plus diffuse pour les
calcaires A réseaux poreux bimodaux. Dans ce demnier cas, I'ensemble du réseau non piégé d'air se
sature par l'intermédiaire du réseau connecté principal ; cette redistribution a lieu derriere la frange
capillaire et ralentit Ia cinétique d'imbibition (B plus faible).

l B(em/mn1/2)

n
Fig. 7.14. Relation entre le coefficient B o
. oo

(hauteur de la frange d'eau) et le rayon 0,1 "
d'accés & la porosité libre ry (uni : calcaires & " = Uni.
réseaux poreux unimodaux, bi : calcaires @ 0.01
réseaux poreux bimodaux). ’ . o Bi.

0.001 r] (microns)

0,01 0,1 1
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Le coefficient A, caractéristique de la prise d'eau en masse, ne fournissant ancune relation
notable avec la porosité totale, nous avons déterminé des coefficients théoriques Acy et Acy A partir de
B (Bousquié, 1979) :

- Act, en supposant que seule la porosité libre, Ny, est remplie en dessous de la frange
capillaire,

Acy = B.pw.Nj, (pw : masse volumique de l'eau, pw = 1), (7.26)

- Acy , en supposant que la porosité libre et la porosité pi€gée de plus faible acces est remplie
en dessous de la frange. Nous avons choisi arbitrairement d'utiliser ia valeur Np < lum pour
quantifier Ia porosité piégée d'acces fins,

Acy = B.pw.(N; + Np<1). (7.27)

Ces deux pentes théoriques sont comparées 3 la pente mesurée sur la figure 7.15. Bien que
variant dans le méme sens, Acy et Acy sont dans I'ensemble assez nettement différents de A,
contrairement aux observations de Bousquié (1979), et lui sont toujours supérieures sauf dans un cas
qui correspond au calcaire de Gudmont 1 trés peu poreux et i pores fins. Ce facids est €également le
seul & montrer une différence notable entre Acq et Aca ; sa porosité piégée d'acces inférieure 2 1jtm
représente un volume important par rapport aux autres faciés,

Le fait que ces deux coefficients soient supérieurs 2 A impliquerait que la fraction de volume
poreux utilisée pour le calcul de ces paramétres est trop élevée. En fait, A correspond i la partie
linéaire de la courbe de prise d'eau en masse et seule une partie du réseau connecté, qui peut
constituer le volume participant a la constitution d'un chemin de percolation, semble intervenir
pendant ceite phase linéaire, la partie restante ne se saturant que pendant la phase terminale de
F'absorption capillaire.

A
10
1 1 g
A=Ac Fig, 7.15. Coefficient caractéristique de la
A prise d'eau en masse mesuré A et coefficients
0'1 Iy TN - rd - -
nle = Acl théoriques Acy et Acz calculés a partir de B en
001 . O AR2|  tenant compte respectivement de l'invasion de lg
T porosité libre seule et de la porosité libre
0.001 | augmentée de la porosité piégée daccés fins.
(T P N (S S B
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L'essai d'imbibition par capillarité fournit des courbes de hauteur d'ascension et de prise
d'eau en masse en fonction du temps.

Pour la plupart des matériaux (calcaires 4 réseaux poreux unimodaux ou bimodaux),
l'imbibition concerne dans un premier temps une partie du réseau connecté assimilé au résequ
connecté principal (appartenant & la porosité libre au mercure). La linéarité de la premiére partie de la
courbe de prise d'eau en masse est liée a ce phénomene.

La frange d'eau visible sur U'échantillon refléte non pas Uimbibition du réseau principal mais la
zone de redistribution de l'eau du réseau principal vers les réseaux connectés secondaires. Le degré
de saturation sous la frange est constant. Si les réseaux secondaires représentent un volume non
négligeable, la courbe de prise d'eau perd son caractére linéaire et prend une forme asymptotique.

Les courbes se poursuivent ensuite par des paliers subhorizontaux qui caractérisent une
seconde phase d'imbibition & cinétique trés lente (dissolution gazeuse).

Le degré de saturation atteint en fin d'essai est du méme ordre que le degré de saturation
Hirschwald sauf dans le cas des roches peu poreuses oi l'imbibition capillaire est limitée.

Les sites de piégeage d'air sont représentés, comme pour ['imbibition par immersion totale,
par la porosité piégée au mercure de grand rayon d'accés.
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2.3, CONCLUSION

Les conditions de saturation d'un matériau poreux calcaire sont fortement influencées par la
géométrie et la structure de son réseau poreux.

Les réseaux complexes, A spectres de porosité au mercure multimodaux, présentent des degrés
de saturation par immersion totale inférieurs & 80%, ceux-ci €tant d'autant plus faibles que la
complexité du réseau est importante. Le volume piégé d'air, complément du volume saturé 3 la
porosité totale, est vraisemblablement constitué par la porosité piégée au mercure d'accés de grandes
dimensions. Par contre, les calcaires 3 réseaux poreux unimodaux stricts ont un degré de saturation
élevé (de l'ordre de 95%) confirmant ainsi la prépondérance de leur volume poreux libre mesuré par
l'injection de mercure.

Cette distinction est moins évidente en ce qui concerne I'imbibition par capillarité. En effet,
dans les deux cas, une partie du réseau connecté se sature dans un premier temps, induisant une
premicre partie linéaire de la courbe de prise d'ean en masse. L'importance relative de ce réseau
connecté, ainsi que ces dimensions, conduisent & des ¢inétiques d'imbibition plus ou moins rapides.

La saturation de la zone imbibée semble 8tre constante au ¢ours de I'imbibition et du méme
ordre que la saturation atteinte A la fin de l'essal. Celle ci est comparable 2 1a saturation obtenue par
irnmersion totale sauf dans le cas des calcaires A réseaux poreux de faibles volumes et de faibles
dimensions a cinétique trés lente.

A la lumigre de ces résultats, les différentes étapes de la cinétique de saturation peuvent &tre
résumées ainsi :

- saturation, dans un premier temps, du réseau connecté vraisemblablement d'aceds le plus
grand (Washburn), déterminant un chemin de percolation dans le matériau. Cette phase est d'antant
plus rapide et performante que le nombre de chemins disponibles est important (immersion totale).

- redistribution en amont de Ia frange d'imbibition et saturation du réseau connecté restant
(réseau d'acces fins),

- piégeage d'air dans les pores larges A étranglements fins ; le volume piégé mesuré par le
mercure, bien que supérieur, fournit une bonne image du phénoméne.

Ce schéma n'est applicable que si 'apport d'eau est continu. Dans le cas d'une saturation
limitée, le résean connecté sert toujours de canal d'éconlement mais 1'état d'équilibre atteint résulte
d'une redistribution de I'eau et peut prendre les formes définies par Daian (1986) :

- saturation trés faible : 'eau est sous forme adsorbée, son volume relatif dépend de la surface
spécifique du réseau. Cet état constitue Ja teneur en eau naturelle minimum d'un matériau, il est
toujours présent dans les roches sous conditions atmosphérigues normales,

- I'eau capillaire péndtre par le réseau connecté puis est drainée vers les pores les plus fins qui’
piggent l'eau libre en flots isolés. Cet état d'équilibre est intermédiaire entre un piégeage d'eau
adsorbée et une eau libre en film continu ; il correspond vraisemblablement A une plage de saturation
faible.

- I'eau capillaire occupe le réseau connecté et forme des films continus, On rejoint le type de
cinétique défini expérimentalement et le schéma précédent peut 8tre appliqué,
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CHAP.S.

PROPRIETES DE TRANSPORT
EN MILIEU POREUX

Le transport en milieu poreux est caraciérisé par une grandeur globale, la perméabilité, qui
définit 'aptitude d'un milien poreux & laisser circuler les fluides. La perméabilité int®gre les différents
aspects de la géométric du milieu poreux et constitue la résultante d'un ensemble de paraméires
intrinsgéques aux milieux (rayons de pores, tortuosité, connexions du résean) et aux fluides
transportés (viscosité).

1. DEFINITIONS - GENERALITES

1.1. Lor DE DARCY

La perméabilité k, ou conductivité hydraulique, a é1¢ définie par Darcy, & partir de 1'tude de 1a
percolation d'eau 2 travers un filtre, comme étant le coefficient de proportionnalité entre le débit par
unité de surface et la différence de charge entre les deux faces du systeéme considéré. Cette loi a été
généralisée 2 tous les fluides en tenant compte de 1a notion de viscosité et s'écrit :

q = :51 (gradp-pg) , (8.1

ol g est le vecteur débit volumique par unité de surface, (gradp), le gradient de pression fluide
dans le milieu , g, le vecteur accélération de la pesanteur, 1, la viscosité du fluide, p, sa masse
volumique, et k, Ia perméabilité du milieu.

k est homogene & une surface et s'exprime en m? (S.1.). Cette unité est généralement difficilement
applicable pour décrire le transport de fluides dans un matériau naturel et Funité pratique utilisée est le
Darcy (D) ou le millidarcy (mD) (1D = 10-12 m2, 1mD = 1015 m?),
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1.2. YALIDITE DE LA LOI DE DARCY

Le débit d'un gaz sous faible pression est modifié par un effet de glissement sur les parois des
pores, Lorsque la distance entre les parois est du méme ordre de grandeur que la longucur lp, libre
parcours moyen des molécules de gaz, Ia condition de vitesse nulle 3 Uinterface fluide / matrice n'est
plus vérifiée et un glissement moléculaire apparait sur les parois. Pour une mesure au gaz a faible
débit dans un milieu poreux, la perméabilité apparente déduite de 1a loi de Darcy est supéricure i celle
d'un liquide dans les mé&mes conditions (le phénoméne de glissement moléculaire n'existe pas pour
les liquides). Cet effet est connu sous le nom d'effet Klinkenberg. La loi di méme nom définit la
relation entre la perméabilité apparente et la pression moyenne p du gaz.;

kapp =k. (1 +g‘ )’ (8-2)

k est la perméabilité vraic du milieu, o est fa "constante" de Klinkenberg, qui dépend des
caractéristiques du milieu poreux.

1.3. FACTEUR D'ECHELLE

La notion de perméabilité est liée au volume de matériau considéré. Le débit de fluide dans un
massif rocheux est principalement déterminé par les discontinuités & grande échelle de ce massif
(résean de fractures ouvertes, par exemple) qui favorisent la circulation du flnide et masquent Feffet
du réseau de vides intrinséques au matériau.

Par contre, les mesures au laboratoire permeitent de déterminer Ia perméabilité intrins2que du
matériau, ou perméabilité matricielle, Celle-ci dépend de la nature du matériau et de sa porosité. On
peut définir deux échelles de perméabilité matricielle selon que I'on soit en présence de microfissures
ou de vides de type capillaires ou interconnexions.

La perméabilité résultant d'un réseau microfissural peut étre 100 fois plus importante qu'une
perméabilité relative aux pores proprement dit (Zinszner et Meynot, 1982). Par contre, la perméabilité
liée aux capillaires voit son influence relative augmenter si le matériau est sous pression du fait d'une
résistance 2 la fermeture plus forte (Bérnabé, 1991).
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2. MESURE DE LA PERMEABILITE AU GAZ

2.1, DISPOSITIF EXPERIMENTAL

2.1.1. Principe

L'essai consiste & mettre en contact I'une des faces d'une éprouvette de roche avec un gaz sous
une pression connue et constante, et & mesurer le débit du fluide A la sortie de 1échantillon, les autres
faces étant étanchéifides par une pression de confinement.

2.1.2. Echantillons

Les échantillons sont des €prouvettes cylindriques du méme type que celle utilisées
précédemment {3 : 50mm, L : 100mm), rectifiées de fagon & assurer le parallélisme des faces. Les
échantillons sont carottés perpendiculairement 2 1a stratification apparente du matériau si celle-ci
existe. Quelques éprouvetics sont carotiées parallzlement A ce plan afin de vérifier l'effet d'anisotropie
sur la perméabilité,

2.1.3. Appareillage

L'appareillage utilisé est un perméamétre haute-pression A charge constante de type LE.P.
schématisé sur la figure 8.1. I est composé d'une cellule métallique type Hassler dans laguelle est
bloqué 1'échantillon contenu dans un manchon en cacutchoue. Deux tétes en acier inox permettent
d'injecter et de recueillir Ies fluides ; I'étanchéité an niveau des tétes est assurée par une pression de
confinement (Ph) supéricure a la pression d'injection. Un débitmetre & bille permet de mesurer des
débits de 3500 1/h & 1 /h, Les débits plus faibles sont déterminés  I'aide d'un débitmetre & bulles de
savon. Le fluide injecté est de 1'azote C 3 teneur en ¢au inféricure A 3 ppm ; la pression d'étanchéité

st assurée par de l'azote R.
Pg Ht

et = Débvitmetre

Echantillo

Enveloppe ___| Gonflage Pi
caoutchouc A I'azote

Cetlule Hassler .

Fig, 8.1, Dispositif expérimental de mesure de la perméabilité.
Perméamétre & charge constante a lazote.
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2.1.4. Calcul de la perméabilité

En premi®re approximation, on peut calculer la perméabilité en appliquant la loi de Darcy, le
débit Q étant mesuré A la pression atmosphérique Py :
k< 2N QL P, 10-12
~ (Pg-P?p) S

avec k: perméabilité intrinsdque (cm?2), 1) : viscosité dynamique de Fazote (Po),

Q : débit de sortie (cm3), L : longueur de 'échantillon {cm),

P, : pression atmosphérique (bar), PG : presston absolue aval (bar),

Pr : pression absolue amont (bar), S ; surface de I'échantilion (cm?).

(3.3)

Le résultat du calcul n'est pas strictement conforme & la réalité. Une loi d'écoulement
(Monicard, 1965) peut &tre déterminée en assimilant le milieu poreux & un faisceaun de tubes capillaires
et en exprimant la perte de charge dans un canal poreux :

M Qm dr 0. Qm
LI S .. 8.4
dp Sk p [ +—% ] (8.4)

Qm est le débit massique,
p = bp, la masse spécifique du gaz dans la tranche oil Ia pression est p, b est une constante pour

un gaz donné.
¢ est un paramtre de forme qui dépend des élargissements, étranglements et longueurs des

tubes capillaires, ainsi que de la porosité,

En intégrant l'expression (8.4) sur une longueur de 0 4 1 en écoulement paralléle, on obtient une

loi de 1a forme ;
2~ . P2
P.L_Qm_ﬁ.ﬁzi_i_%(lm (8.5)
1 2qL
avee A TSkb
B=-2
ns

D'un point de vue pratique, une fois I'étanchéité réalisée en gonflant le syst®me 2 une pression
de confinement assez faible, la pression amont Pg est injectée dans la roche en s'assurant que Pg soit
inférieure de 10 bars 2 la pression de confinement. Les pressions amont Pg et aval Pp sont notées
ainsi que 1a température et la pression atmosphérique. Les valeurs de P2g - PZp/Qm sont ensuite
reportées en fonction du débit massique Qm (Fig. 8.2). Une régression linéaire permet de déterminer
les paramétres 1/A et B/A et de calculer les valeurs de 12 perméabilité k.

28me partie ; Comportement des fluides Thase J. M. Remy, 1993
CHAP. 8. Propri&tés de transport
206



9E+16
3E+16
TE+16
6E+16
SE+16
4E+16
3E+16
2E+16
1E+16

[(PH1)A2-(P'2)A2]/Qm

T (CGS)
- m
-~
- ,&.’
- ,.", -
-
-
4 "f »
4 ;"’
!’/
Qm (CGS)
4 ¥ t i { |
0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006

Fig. 8.2. Exemple d'ajustement des données expérimentales.

2.2, RESULTATS - INTERPRETATIONS

Les mesures sont effectuées sur un minimum de 5 échantillons par faciés. Les valeurs de
perméabilité mesurées figurent dans le tableau 8.1, Les résultats sont relativement dispersés ; cette
variabilité est logique du fait de la complexité des milieux poreux : un "chemin" préférentiel sur le
circuit de I'azote peut augmenter exagérément la valeur de la perméabilité. De plus, les multiples
lectures sur les manometres et débitmetres peuvent entrainer des erreurs dans la détermination des
pressions et débits. la pression d'injection ne devient constante qu'aprés un laps de temps plus ou
moins long selon le matériau (établissement d'un régime établi), cette variation peut &tre une autre
source d'erreurs.

J1 J2 | Js Gul | Gu2| Gu3 D1 D2 | Eu | Le
kiperp) | 097 | 022 | 04 |o15102f 01 | 006 loare2l 1 ] 22 1
(mD)
DV 14001 |+00af 0,1 | 104 |20,01] 25.103] 103 | 201 | 203 | 20,15
{mD})
k(pax) | 535 | 033 | 045 ; 05 | 0085 - loes| 24| -
{mD)

Tab. 8.1. Résultats des mesures de perméabilité a l'azote. k(perp) : perméabilité mesurée

perpendiculairement 4 la stratification, k(par) : perméabilité mesurée paraliélement &
la stratification. DV : domaine de variation en mD.
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Les calcaires d'Buville, de Lérouville et de Dugny ont les perméabilités les plus importantes
{supérieures ou égales ar millidarcy), les plus faibles sont associées aux calcaires faiblement poreux
de Gudmont et de Dugny sublithographiques.

Des matériaux présentant une anisotropie liée & un litage, seuls les calcaires de Gudmont 2
facies oolithique montrent une perméabilité nettement plus importante parallelement au plan
d'anisotropie. Le litage de ces matériaux constitue des vides de types fissural alors que le calcaire de
Jaumont présente des vides de type pores dans son litage (Chap. 5. Porosité de fissure). Cette
remarque, méme si elle ne peut &tre généralisée 2 partir d'un seul exemple, confirme l'influence du
réscau fissural sur la perméabilité qui résulte en une dépendance en pression des propriétés de
transport (David, 1991).

Les relations entre perméabilité et porosité sont nettes si 'on considére un méme matérian
présentant des valeurs de porosité différentes (Jacquin, 1964). Dans notre cas, nous avons représenté
1a perméabilité en fonction de la porosité totale et en fonction de ces deux composantes, porosité libre
et porosité de fissure (Fig. 8.3).

10 K (D) 10 K D)
(a) (b)
m Fule D2 #» Eule
14 . x 14 . u
. . D2
y n
] ]
0.1 - Gu2/3 - 0.1 .
. ' Gud3
0!01 - DI 0}01 =1
Gut = s D1
t %
0,001 ——t SRS 20 B YVe AL . L)
0 10 20 30 0 5 10 15 20
10 K (mD)
(c)
D2 =
1~ n n Eu
J. » Le Fig. 8.3. Relations entre les différents types de
| |
0.1 - " porosités [(a) : totale, (b) : libre, (¢) : de
" Gu2/3 fissure] et la perméabilité.
03,01 4
a D1
= 1 0
0001 320, : 0%
0 0,05 0,1 0,15 02
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La relation porosité totale / perméabilité ne parait pas simple ; on observe des regroupements de
points qui correspondent globalement aux types de facids (sublithographique, oolithique,
entroquites). La relation est meilleure si on considére senlement l1a porosité libre qui quantifie la
connexion dans le réseau. Ce résean connecté (capillaire) influence fortement les condactances an
sens large (hydraulique et €lectrique) par rapport 8 la porosité nodale (subsphérique) qui intervient
plutdt dans I'importance du volume poreux (Dullien, 1979). Seuls les calcaires 2 entroques (Euville,
Lérouville) se détachent assez nettement de cette relation. Ces matériaux se caractérisent par une
porosité de fissure importante (joints de grains) et se replacent dans la relation porosité / perméabilité
si I'on considere uniquement la porosité de fissure mesurée par l'essai de compression isotrope. Le
réseau fissural facilite les connexions et augmente la perméabilité du milien, cette dépendance
induisant une dépendance de la perméabilité avec la pression ; ces vides fissuraux se ferment
majoritairement quand Ie milien est soumis 4 une pression (Bérnabé, 1991).

Un autre parametre intervenant dans la perméabilité est la dimension des vides participant au
transport. La figure 8.4 montre I'influence global du paramétre dimensionnel sur la perméabilité.
Pour les calcaires 2 réseaux multimodaux, le rayon porté en abscisse est Je rayon de 1a famille d'accés
le plus faible, représentant la fraction connectée du réseau poreux.

Le coefficient B, caractéristique de la courbe d'ascension capillaire, peut &tre considéré comme
représentant le transport d'eau, les pressions capillaires traduisant la différence de charge. Ce
coefficient se relie globalement avec la perméabilité (Fig. 8.5) mais il évolue d'une fagon moins
rapide puisque la cinétique est ralentit par la redistribution de l'eau derridre 1a frange d'ean.

10 K (mD) 10 B {cm/mn*1/2)
Eu
1 - = 3 1 p ]::2
Le D2
I : = m En
= Gu23 e Le
0.1 4 - 0,1 A D1 -8 g
8 Gu2f3 '
0,01 - 0,01 4
w D1 v Gul
ooor 4252 . ) 0,001 . . e
0 0,2 0,4 0,6 038 0,001 0,01 0,1 1 i0
Fig. 8.4, Perméabilité k et rayon d'accés d la  Fig. 8.5. Coefficient d'absorption capillaire B
microporosité r. et perméabilité k.

Le réseau connecté influence logiquement les propriétés de transport (Bémabé, 1991) tant d'un
point de vue forme (capillaires, fiésures) que d'un point de vue dimensionnel. Ces différentes
caractéristiques entrent dans des formulations théoriques qui donnent des résultats pius ou moins
satisfaisantes de la perméabilité,
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3. CALCUL DE LA PERMEABILITE A PARTIR DES
CARACTERISTIQUES DU MILIEU POREUX

1 nous paraissait intéressant de calculer la perméabilité par quelques uns des modeles existants
dans la littérature. Ces mod2les reposent sur des hypotheses forcément simplificatrices des
caractéristiques géométriques, dimensionnelles et hydravliques des réseaux poreux. De plus, chacun
des modéles favorise un parameétre du réseau (géométrique, dimensionnel ou hydraulique) dans le
calcul de 1a perméabilits,

La confrontation de ces résultats avec les perméabilités mesurées, prises comme valeurs de
réference, permet donc de valider un modgle plutbt qu'un autre et de faire ressortir les parametres les
plus influents sur les propriétés de transport (paramétres intervenant dans le modele fournissant les
meilleurs résultats par rapport aux perméabilités mesurées).

3.1. LES DIFFERENTS MODELES DE CALCUL DE LA PERMEABILITE

Un certain nombre d'auteurs ont proposé des relations entre porosité et propriété de transport
afin de déterminer la perméabilité a 'aide des caractéristiques des milieux poreux, La premigre de ces
relations, établie par Archie et connue sous le nom de loi d'Archie, relie empiriquement conductivité
et porosité :

Or= a0y ¢0 (8.6)
ol ¢ estle taux de porosité (O<d<1),
Oy est la conductivité de l'eau,

a et m sont des parametres empiriques fonctions de la lithologie de la roche.

D'aprés Wong et al. (1984), le coefficient m est relié & 1'étalement de la distribution des tailles
de pores.

Une expression simple de la perméabilité en fonction de la porosité est donnée par la
combinaison des lois de D'arcy et de Poiseuille. Cette expression (formule de Poiseuille) n'est
applicable que dans le cas d'un écoulement permanent dans un tube circulaire ; elle introduit
cependant 12 notion de tortuosité du milien :

1 8.7)
T
ou N estla porosité totale,
2 .
T= (If‘) , est la tortuosité du milien poreux,

Le estle chemin effectif suivi par le fluide,
L est la longueur sur laquelle est appliquée 1a différence de charge.
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La tortuosité est une grandeur non accessible directement et constitue un parametre ajustable
dans cette relation.

Le modele qui est peut tre le plus connu, reliant 1a perméabilité aux propriétés géométriques du
milieu poreux, est la théorie du milien éguivalent ou théorie de Kozeny - Carman. La base de ce
modele est I'existence d'une dimension caractéristique, assimilable & un rayon, qui contrble les
propriétés hydrauliques d'une roche (Scheidegger, 1974). Cette longueur caractéristique est appelée
“rayon hydraulique”. Selon ce modele, 1a perméabilité s'exprime d'une fagon générale sous la forme
suivante :

k = c 2 F(NY), {(8.8)
ol ¢ est une constante géométrique du milieu,
th, est le rayon hydraulique,
F(Np est une fonction de 1a porosité totale.

Le milieu poreux est assimilé 4 un milicu équivalent constitué d'un seul canal d'écoulement

rectiligne, la perméabilité est donnée par l'une des relations suivantes :
N3

(1 - Np2 12 §p2
Siot €1 So représentent les surfaces totales de pores rapportées respectivement au volume total de
roche et an volume de la phase solide. La constante géométrigue ¢ est fonction de la structure des
pores mais prend des valeurs données pour les géoméiries courantes (¢ = 1/2 pour des pores a section
circulaire et 1/3 pour des fissures planes). Une valeur arbitraire de 0,2 pour le facteur ¢/t2 est utilisée

2
k = cNtr% = N2 @S2 = ¢ (8.9)
T

couramment (David, 1991).

Un certain nombre d'hypothéses doivent étre considérées pour améliorer le résultat du calcul
(Scheidegger, 1974) .

- senle la porosité connectée est prise en compte dans ce modele,

- ]a distribution des pores doit &tre al€atoire et les tailles de pores doivent €tre uniformes,

- 1a porosité ne doit pas étre trop €levée,

- le réseau poreux doit étre en accord avec I'analogie  un écoulement dans un tbe capillaire

cylindrique.

D'autres modeles partent de la théorie du milieu équivalent et tentent de déterminer dune
maniére directe les paramétres de cette théorie. Berryman et Blair (1987) proposent une intégration
des surfaces, rayons, et longueurs de pores 2 partir d'analyses automatiques d'images pour calculer le
rayon hydraulique, 1a tortuosité et les surfaces de pores.

Doyen (1988) propose un modele fondé sur 'approximation d'un résean & un milieu effectif ol
les conductivités hydrauliques et électriques sont exprimées en terme de rapport de longueurs
microscopiques, ces longueurs correspondant aux dimensions des acces et pores caractéristiques du
réseau. Ce modele rejoint la théorie de Kozeny-Carman dans le cas d'espaces poreux homogenes.
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Au lieu de réduire le résean poreux & une sevle caractéristique ou 2 un milieu équivalent, un
certain nombre de modeles donnent une estimation de la perméabilité A partir d'une approche
statistique de la distribution des pores sur le réseau (Dienes, 1982, David, 1991).

Katz et Thompson (1986, 1987) utilisent directement la distribution des tailles de pores donnée
par la porosimétrie au mercure pour calculer la perméabilité en interprétant I'injection de mercure en
terme de percolation.

Seul ce dernier modéle est développé dans ce chapitre ; il nous paraissait int€ressant de
confronter nos résultats porosimétriques 2 ce modele utilisant l'injection de mercure.

3.2, LE MODELE DE KATZ ET THOMPSON

Katz ¢t Thompson (1986, 1987) utilisent la porosimétric au mercure et la théorie de la
percolation pour déterminer les conductivités électrique et hydraulique des roches. Les parameétres
entrant dans les calculs sont issus des courbes porosimétriques interprétées en terme de percolation.

Dans l'approche de Katz et Thompson, le transport dans un milieu poreux hétérogéne est
commandé par les conductances du réseau supéricures 3 une valeur caractéristique ge. Cette valeur est
définie comme étant la conductance 3 partir de laguelle le faisceau de conductances g>g conduit
toujours A un amas de fluide infini dans les canaux connectés, La détermination des propriétés de
transport est alors rapportée 3 un probléme de type percolation ; la conductance moyenne est donnée
par :

g =a.g.(p(gd) - pot (8.10)
avec  p(gc), Ia probabilité pour une conductance donnée d'étre supéricure ou &gale 3 g,
a, une constante appropriée,
Pc le seuil de percolation,

Cette équation est similaire aux formules universelles de la percolation ; I'exposant universel t
est de 1'ordre de 2 pour un réseau 4 3 dimensions.

Dans un milieu poreux, les conductances sont relies aux dimensions 1 des pores ; la
conductance caractéristique g est associée 4 une dimension caractéristique .. L'équation (8.10) peut
donc s'écrire en fonction du parameétre longueur1:

g} = ¢. g . (p) - pcit 8.11)

La porosité ¢ assure une normalisation de la densité de fluide sur 'ensemble du réseau,

La conductance g(l) prend une valenr maximale pour une dimension ly,, < Ie. Ces deux
longueurs caractéristiques ¢ et 1,,, sont tirées de la porosimétrie an mercure. Les auteurs font
I'hypothese d'un chemin de conduction dans 1'échantillon identique au chemin de percolation mis en
€vidence par l'injection de mercure en milieu poreux. La longueur 1, est donc déterminée 2 partir de la
pression d'injection pour laquelle-apparait le premier chemin continu de mercure dans le réseau. En
pratique, cette pression seuil (ps) est définie par le point d'inflexion sur la courbe pression / volume
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de mercure injecté (Fig. 8.6a) et L est associé au diametre calculé pour cetie pression critique par la loi
de Laplace {Ic = 40c056/ps).

La courbe d'injection est ensuite modifiée en soustrayant le volume de mercure qui pénéire
dans I'échantillon avant la pression seuil. Ce volume est attribué A l'intrusion de mercure dans les
infractuosités de surface ou dans les pores de surface non connectés au réscau principal. La longueur
lmax correspond au maximum de la fonction 13, V(1) déterminée 2 partir de la courbe d'injection
modifiée olt V(1) représente le volume de pores ayant un diamétre d'acces supérieur 21 (fig. 8.6b), A
la longueur 1,y est associée un volume poreux V(lpayx).

A partir de cette approche, Katz et Thompson établissent une expression analytique pour la
détermination des propriétés de transport. La perméabilité d'un €chantillon est donnée par :

1 1
k= *g'g‘-(lmax)z-('llllcu)-q’-vamax) (8.12)
0.33 - 160 -
a.30 Ceeen :i 140} .-',‘.P'.
_ 0. /-""'..” “.‘ 120} i
:‘: o.20f £ n T
y ; £ oo} ;
0.1% ; i " OFTIMUM PATH
§ o sof FOR PEAMEABILITY =
D.10 H ] .
----: g q0p
0.08 E a) 1 g 20} b) .
0.00lis . . . s 2 — . 4
° ], i00 200 300 400 =00 6Od o p s * 8
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Fig. 8.6. Détermination des longueurs caractéristiques (Katz et Thompson, 1987).
a. I est associé & la pression seuil déduite de la courbe d'infection de mercure,
b. I B oy correspond au maximum de la fonction I = 1 3 V{1).

3.3. RESULTATS +« INTERPRETATIONS

Nous avons utilisé 'approche de Katz et Thompson pour calculer une perméabilité théorique
(kkT). Les courbes porosimétriques permettent de déterminer aisément lg, Imax €t Vinax (Fig. 8.7)
dans le cas des spectres unimodaux (une seule valeur possible pour 1¢). Par contre, les spectres
bimodaux fournissent deux valeurs de 1. (deux points d'inflexion) ; nous avons déterminer k i partir
de ces deux valeurs :

- kxT(t) pour 1; correspondant 2 la famille d'acces le plus grand. Dans ce cas, la
porosité entrant dans le calcul est la porositg totale ;

- kg(l) pour 1; associé 2 la famille d'acces le plus petit, correspondant généralement 2
l'acces 2 la porosité libre. Dans ce cas, c'est la porosité libre (Np) qui est utilisée
pour le calcul.
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Fig. 8.7. Détermination de Lypgy , maximum de la courbe V.D3 = fiD} ;
VID} (cm3) est la fraction du volume poreux d'accés supérieur & D (um),
V.D? est exprimé en cm3um?3. Cet exemple concerne le calcaire de Dugny 1.

Nous avons également calculé une perméabilité théorique en partant do modeéle du milieu
équivalent de Kozeny-Carman (kgoz(t)). Cette valeur a été déterminée 3 partir de la porosité totale.
Le rayon hydraulique utilisé provient de 'analyse porosimétrique. Le rapport c/12 a été pris égal &
0,2, approximation généralement rencontrée dans la littérature (David, 1991). Les limitations de
Scheidegger (1974) A ce modile stipulent que seule la porosité connectée doit &tre prise en compte ;
une seconde valeur de perméabilité (kgoz(1)) a donc été déterminée en utilisant la porosité libre au
mercure {Nj) représentant le réseau connecté.

L'ensemble de ces résultats est reporté dans le tableau 8.11. La perméabilité au gaz mesurée a
également été portée sur ce tableau pour comparaison. Les relations entre les valeurs issues des
calculs et les valeurs mesurées sont représentées sur la figure 8.8.

Les perméabilités calculées & partir du modele de Kozeny-Carman ont un ordre de grandeur
globalement comparable 2 celui des valeurs issues de la mesure. Dans le détail, des variations
apparaissent ; celles-ci peuvent étre dues A I'adoption d'un rapport ¢/t% constant pour tous les
matériaux et égal a 0,2, 1a tortuosité effective et l'arrangement des pores sur le réseau pouvant varier
d'un faciés 2 l'autre. De plus, la signification physique du rayon hydraulique est discutable et ia
validité de sa valeur issue de 1'analyse porosimétrique est difficile & évaluer.

La perméabilité calculée A partir de la porosité libre est bien siir inférieure au précédent calcul ; 1a
relation avec la perméabilité mesurée est globalement améliorée.

La perméabilité calculée en partant de 'approche de Katz et Thompson donne une valeur
satisfaisante pour les calcaire & réseaux poreux unimodaux ; elle est par contre trop €levée dans le cas
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des calcaires A réseaux poreux multimodaux (Jaumont, Euville, Lérouville), Pour ces derniers, le
deuxiéme calcul, en ne considérant que la famille d'acces le plus faible (prise en compte de la fraction
libre de la porosité totale), donne une valeur trés comparable & la perméabilité mesurée, Ceci semble
logique puisque cette famiile représente généralement le réseau connecté constituant la part de porosité
influant l¢ plus sur les propriétés de transport.

Faciés | J1 J2 J5 Gul {Gu2|Gu3] D1 D2 Eu | Le

Kmes 027 f 022 | 04 015102} 01 | 006 | 04102 ] 1 2,2 1
(mD)

kkoz(t)
(mD)

09 | 26 | 0.6 ]047.102] 0,08 { 0,026 {0,07.102} 4 1,75 § 0,54

kkoz(1) 0321 08 | 026 |0.05.102] 004 | 001 j0,02.102} 29 | 054 | 0,21
{(mD)

kxT(t)
(mD)

3 3,3 52 |009.102] 0,092 | 0,038} 0,7.102 | 0,6 85 70

Kkt 516 | 018 | 02 - - - - - | 18 | 085
(mD)

Tab. 8.11. Perméabilités calculées & partir des modéles de Kozeny-Carman (Rkor(t) ; prise en
compte de la porosité totale, kio (1) : prise en compte de la porosité libre) et de Katz et Thompson
(kgT(V) : Ip déterminé par le point d'inflexion de la famille de plus grand rayon d'accés, kgp(l) : I;
associé a la famille de plus petit rayon d'accés) et perméabilités mesurées (kmeg).

100 Keale, (mD) -

10 . =2
. 4 o KKOZ() 0
3 o Kxoz{l) ¢
0,1 KKT() ®©
KKT1{l) A

0,01 - o
‘o)
0,001 - o
: O Kmes, (mD)
0’0001 I | I ) |

0,0001 0,001 001 0,1 1 10 100

Fig. 8.8. Relations entre les perméabilités colculées par
les différents modles et les perméabilités mesurées.
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4. CONCLUSION

L'analyse expérimentale de la perméabilité des roches calcaires €tudiées a montré que les
paramétres du réseau poreux qui influencent le plus les propriétés de transport de fluides dans ces
matériaux sont les svivants ;

- degré de connexité du résean élevé (forte porosité libre au mercure),

- présence d'un réseau fissural important ; celui-ci augmente le nombre de connexions
et favorise la perméabilité,

- connexions de grandes dimensions, facilitant le transport et induisant une forte
perméabilité.

Ces relations entre propriétés géométriques et dimensionnelles des ré€seaux poreux et propriéiés
de transport sont la base d'an grand nombre de modeles de calcul de la perméabilité,

Des deux modgles testés, celui de Katz et Thompson (1986) semble le plus satisfaisant si I'on
tient compte exclusivement de la porosité connectée (porosité libre an mercure). De plus, ce modele
prend implicitement en compte la notion de percolation dans le milieu poreux ; il semble en effet
logique que la perméabilité globale d'un réseaun découle de la perméabilité intrinsdque du chemin de
percolation le plus rapidement &tabli dans ce réseau,

Le second modele test€, modele du milieu équivalent (Kozeny-Carman), fournit des valeurs
dont l'ordre de grandeur est globalement bon. Cependant, les imprécisions sur les valeurs du
paramétre ¢ (quantifiant la structure des pores) et sur la tortuosité du réseau, ainsi que le mangue de
données relatives 2 1a signification réelle du rayon hydraulique, conduisent 2 des distorsions entre
valeurs calculées et valeurs mesurées.
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CONCLUSION DE LA DEUXIEME PARTIE

Les différents types de porosités et de réseaux poreux définis dans la premigre partie, et
principalement issus de i'analyse porosimétrique par injection de mercure, permettent de mieux cerner
les divers comportements de l'san dans les matériaux calcaires étudiés.

Une porosité libre importante, associée 3 une distribution d'accés aux pores resserrée autour
d'une valeur médiane (réseau unimodal) préfigurent des degrés de saturation élevés quelque soit le
type d'imbibition (immersion totale ou capillarité). Dans le cas d'un apport d'eau continu et si le
volume poreux libre est suffisant, le degré de saturation opiimal est atteint rapidement par
envahissement de la fraction connectée du réseau poreux total, que celui-¢i soit unimodal ou bimodal.
Si le réseau connecté est subdivisé en un réseau principal et des réseaux annexes, 'eau envahit dans
un premier temps le réseau principal puis est redistribuée, 2 partir de ce dernier, dans les réseaux
connectés secondaires. Cette redistribution ralentit la cinétique de saturation.

La quantité d'air piégée minimale, associée an degré de saturation maximal (saturation
Hirschwald) est répartie dans les pores nodaux (pores subsphériques) présentant des étranglements
fins (macroporosité piégée au mercure). La saturation minimale en eau (saturation irréductible en
fluide mouillant) se limite & une répartition d'eau adsorbée sur la surface des pores. Pour des
saturations intermédiaires croissantes, I'eau occupe tout d'abord les pores les plus fins puis les pores
les plus larges du fait de la redistribution de 'eau aprés imbibition.

Les dimensions et la distribution du réseau connecté apparaissent ainsi comme les paramétres
les plus influents sur 1a cinétique de saturation et sur la répartition des différentes phases (eau, air)
dans le matériau.

De la mé&me fagon, ces paramdtres sont prépondérants quant aux propriétés de transport de
fluides dans les matériaux poreux. Un degré de connexité elevé et des connexions de grandes
dimensions favorisent la perméabilité sur le réseau, Ceci est confirmé par la bonne concordance entre
perméabilités mesurées et perméabilités calculées par le modele de Katz et Thompson, modéle prenant
en compte la porosité libre au mercure (réseau connecté) et la géométrie des réseaux (courbes
porosimétriques de distribution des accés aux pores).

En milieu naturel, la circulation du fluide au travers du matériau peut induire une compensation
de l'apport d'eau par un drainage. Dans ce cas, les états d'éguilibres correspondant aux différents
états de saturations peuvent &tre bouleversés par 1'établissement de chemins de percolation dans le
matériau ou le fluide sera circonscrit.
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3eme partie :
MECANISMES DE GEL DE L'EAU
DANS UN MILIEU POREUX
CARBONATE







INTRODUCTION

Les mécanismes de changements de phases de 'ean dans un milien poreux sont directement
liés aux conditions de température et de pression présentes au sein de ce milien. La compréhension de
ces mécanismes implique une bonne connaissance de la géométrie du milieu poreux et de la
localisation de I'eau dans le réseaun. En effet, une géométrie particuliere du milieu poreux, couplée 2
une répartition spécifique de l'ean, peut modifier localement les conditions habituelles de
changements de phases de l'eau et entrainer des équilibres particuliers en privilégiant soit 12 phase
liquide, soit 1a phase solide, soit la phase gazeuse. Par exemple, comme nous le verrons par la suite,
la transformation eaun-glace dans un capillaire de rayon micrométrique, débutera 3 une température
inférieure 4 0°C, température de changement de phase de Peau libre,

La gélifraction d'une roche calcaire implique deux conditions nécessaires : Ia présence d'ean
dans le matériau et une température inférieure ou égale 4 0°C, permettant Fextraction d'une quantité de
chaleur suffisante pour initialiser le changement de phase eau-glace, Les mécanismes microscopiques
du gel de l'eau dans un miliey poreux carbonaté vont entrainer des gélifractions différentes du
matériau calcaire selon la géométrie de son milieu poreux, son degré de saturation et les conditions
extérieures auquel il est soumis. Le type et l'intensité de l'altération macroscopique d'une roche
calcaire par gélifraction définissent la durabilité vis & vis du gel de ce matériau calcaire, Cette
durabilité au gel va donc étre fonction du miliew poreux carbonaté considéré, de sa géométrie et de sa
faculté 2 se saturer en eau, Pour un méme matériau, la durabilité varie en fonction des conditions
climatiques, humidité et température, auquel il est soumis,

Apres une analyse théorique des mécanismes lémentaires et microscopiques du gel de 1'cau
dans un milieu poreux, nous étudierons F'aspect macroscopique de l'action du froid sur une roche
calcaire, résultant de la globalisation des phénomenes microscopiques et des diverses caractéristiques
du milieu poreux carbonaté. Une prédiction de la durabilité au gel des roches calcaires sera ensuite
proposée. Une &ude expérimentale, fondée sur la réalisation de cycles gel-dégel accélérés en enceinte
climatique, permettra de confirmer 1'évolution des facids calcaires étudiés & partir de mesures
acoustiques, et de généraliser une échelle de durabilité des roches calcaires en fonction de leurs faciés.
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CHAP.9.

ASPECTS THEORIQUES DES
| MECANISMES DE GEL

L'étade de la congélation des milieux poreux doit tenir compte des quatres phases en présence
(1a matrice solide, l'eau, la glace et I'air), de leurs compositions et des équilibres entre elles. Les
mécanismes élémentaires sidgent aux interfaces entre ces phases. Ces interfaces sont an nombre de
six : les interfaces eau-glace, eau-air et glace-air 3 l'intérieur des pores et les interfaces entre I'eau,
J'air, la glace et la paroi solide.

1. LES DIFFERENTES PHASES EN PRESENCE

1.]. LA MATRICE SOLIDE

La matrice solide est constituée par le milicu poreux carbonaté comme il a ét€ Studié
précédemment et caractérisé par des parameétres géométriques et texturaux. La matrice solide intervient
d'une part comme paroi du pore réceptacle de I'ean et de la glace. D'autre part, c'est elle qui va
enregistrer les désordres créés par le gel. Les paramétres importants, 2 cette echelle, sont les
dimensions des pores, la rugosité de la paroi solide, et les propriéiés mécaniques de cette maltrice
solide. Les dimensions des pores (rayon, surface) peuvent modifier les conditions de transformation
de I'eau en glace. La rugosité de la surface solide engendre une microporosité de surface dans laquelle
l'eau peut &tre en phase liquide alors qu'elle est déja sous forme de glace dans le pore proprement dit.
Les contraintes issues du gel pourront créer des désordres si celles-ci dépassent localement la
résistance mécanique de la paroi solide.
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1.2, LA GLACE

1.2.1. La cristallisation de I'eau

Si I'on réfroidit une nappe d'eau libre, sa congélation ne débute que pour uvne température
netterment inférieure 4 0°C : c'est le phénomeéne de surfusion. La surfusion cesse a partir du moment
ol commence 1a congélation de I'eau. Lliboutry (1964) rappelle, dans son traité de glaciologie, le rdle
joué par les germes de solidification dans 'initialisation de la cristallisation de I'eau. Les particules en
suspension dans l'eau, ou arrachées 2 la paroi solide, constituent des germes autour desquels les
molécules d'eau se groupent en aggrégats. Si ces aggrégats dépassent une certaine taille et acquiérent
la configuration d'un cristal de glace, la transformation eau-glace peut débuter (Chahal et Miller,
1963). Les germes sont “actifs" vis 4 vis du changement de phase & partir d'une température critique.
Cette température est fonction de 1a composition du germe, de sa forme, de sa surface spécifique, La
congélation de l'eau dégage une chaleur latente (Ach = 79,76 cal/g, Lliboutry, 1964) qui permet
I'€1évation de la température de I'ean en surfusion jusqu'a 0°C. Une fois la congélation initialisée,
celle-ci se poursuit donc & 0°C. La disparition de la surfusion est irréversible.

1,2.2. Propriétés de la glace

La glace cristallise sous différentes formes selon les conditions de pressions et de
températures comme le montre le diagramme des phases de la glace (Fig. 9.1). A pression
atmosphérique et & une température inférieure ou égale A 0°C, I'ean pure, en gelant, se trouve tout
d'abord, au début de la germination, sous forme de disques circulaires du fait de la tension
interfaciale liquide-solide. Ces disques prennent ensuite une forme hexagonale, typique de la glace de
phase Ih. Les cristaux, d'une densité de 0,911, sont constitués d'un empilement de feuillets
hexagonaux minces, parallele au flux de chaleur. L'épaisseur moyenne d'un feuillet est de 60um
(Mellor, 1983, Jumikis, 1979). Pour des conditions particulidres de pressions et de températures, la
glace cristallise sous d'autres phases de densités différentes (1,03 pour le type et 11, fig, 0.1).

Dans un matériau gelé, la glace se trouve sous différents aspects suivant les propriéiés
hydrauliques du matériau et le gradient thermique appliqué. Jumikis (1979) retient trois formes
principales. On peut avoir des cristaux discofdaux et héxagonaux, qui se groupent par empilement,
lorsque la surfusion est négligeable ou des aiguilles de glace dans le cas d'une surfusion importante et
d'une cristallisation rapide. Enfin la glace peut se trouver sous forme de lentilles ou couches
(pipkrakes) représentant la glace de ségrégation qui prend naissance dans un sol humide, lors
d'alternances gel-dégel, par aspiration de I'eau du sol vers la zone froide (succion cryogénique).

La glace a une certaine tendance 4 rejeter les corps étrangers lors de sa formation. Lliboutry
(1964) parle d'un systtme "d'autopurification”. L'air dissous dans 1'zsau qui subit le gel se trouve
emprisonné sous forme de bulles d'air dans Ia glace. De la méme fagon, les corps solides présents
dans l'eau se retrouveront sous forme d'inclusions dans 1a glace. Ces impuretés peuvent modifier les
propriétés mécaniques et acoustiques de 1a glace.
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Fig. 9.1. Diagramme des phases de la glace (d'aprés Mellor, 1983).

1.2.3. Dilatation volumique due au changement de phase

Le coefficient de dilatation volumique de 1'eau lors de sa transformation en glace de type Th
d'une densité de 0,911 est de 0,097. La congélation va donc entrainer une augmentation de volume
de l'ordre de 9%. Les contraintes maximales, provoquées par cette augmentation de volume, ont €1é
déterminées par Lliboutry (1964) et Bertouille (1979) dans le cas d'une cavité hermétique et
circulaire, incluse dans une roche. L'hypothése de départ est le modele a deux spheres concentriques,
développé par Lamé, comprenant une sphére matérielle de rayon b avec en son centre une cavité
sphérique, concentrique, de rayon a. Le calcul de la contrainte maximale, en fonction des
caractéristiques mécaniques de la glace et de la roche, est tirée de la loi de Hooke sur I'élasticité. Son
expression, & 'équilibre entre les propriétés élastiques de la roche et la compressibilité de 1a glace, est
12 suivante :

(85 -0.q) . By 0eq . Eg
Ceq = =
3(1 - 2vy) 3(1 - 2vy)

(9.1)

avec E, v, et 8, module d'Young, coefficient de Poisson et coefficient de dilatation

volumique; les indices r, g et eq se rapportent respectivement & la roche, la glace et la position
d'équilibre,
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Dans le cas d'une roche calcaire, Bertonille (1979) calcule des contraintes maximales de
l'ordre de 700 MPa avec des caractéristiques mécaniques moyennes pour le calcaire et la glace (E; =
25000 MPa, v, = 0,3, Eg = 9000 MP3, vg = 0,36). Cette valeur n'est jamais atteinte en conditions
naturelles pour deux raisons principales ;

- Un pore est rarement étanche et les connexions permettent I'écoulement de 1'can en phase
liquide. L'eau, dans un pore, ne géle pas d'une maniére instantannée, mais A partir d'un germe qui
croft progressivement, Les contraintes développées par la dilatation de volume sont dissipées par
T'écoulement de 1'eau non encore gelée.

- Les propriétés intrinségues de la glace ne permettent pas de telles contraintes. D'aprés
Mellor (1983), sous une pression de 225 MPa, on obtient de 1a glace de type III (diagramme de phase
de la glace, fig. 9.1), variété de glace de densité 1,03. Ce type de cristallisation entraine une
contraction de volume est blogue 1a montée en contrainte,

La plupart des modeles explicatifs du mécanisme de gel, que nous verrons plus en détail par Ia
suite (Everett, 1961, Aguirre-puente, 1979, Fagerlund, 1979), ne tiennent pas compte de la dilatation
volumique pour expliquer la rupture au gel. C'est principalement des phénomenes capillaires et
hydrauliques qui vont engendrer les contraintes de rupture.

1.3. L’EAU NON GELEE

Lors de la congélation d'un milien poreux, de I'eau subsiste sous forme liquide soit parce que
1a totalité du volume d'eau n'est pas atteinte par le front de glace (gradient de température de la surface
exteme du milieu poreux vers les zones intemes), soit parce que des conditions particuliéres bloquent
Ie changement de phase lors du passage du front de glace.

La quantité d'sau non gelée, incluse dans un matériau, 2 un palier de gel donné, est un
parametre intéressant qui va intervenir sur la durabilité du matériau et sa détermination peut étre
réalisée par des méthodes calorimétriques, diélectriques ou acoustiques (Deschitres, 1990).

Le volume d'eau non gelée A l'intérieur du milieu poreux se présente soit sous forme d'eau
adsorbée, soit sous forme d'eau libre capillaire.

1.3.1, Forme adsorbée

L'eau adsorbée est constituée de molécules d'eau en contact avec la paroi solide et ordonnées
par rapport & celle~i. On parle d'eau liée pour cette forme d'agencement moléculaire, par opposition &
l'zau libre présente dans les pores et commandée par les équilibres capillaires. En chaque point de la
couche d'ean adsorbée, ses propriétés (masse volumique, viscosité, température de solidification)
sont différentes de celles de 1'sau libre et varient de manieére continue jusqu’au substrat solide. Le
point de congélation de 1'eau adsorbée se situe 2 une température inférieure 2 celle de l'eau libre du
fait de sa teneur en ions orientés.
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Aguirre-Puente et Bernard (1978) ont bien montré I'importance de cette couche d'eau liée dans
les mécanismes de gel & partir d'on modele bidimensionnel d'approche d'un substrat solide par un
front de glace. Ils considérent un syst®me comportant un substrat plan en contact avec de I'eau et un
front de glace paralléle (Fig. 9.2). Le flux de chalenr unidimensionnel ¢ est normat & la paroi et les
forces de pesanteur sont négligées.

Tant que le front est 2 une certaine distance de 1a paroi solide, les interfaces sont caractérisées
par les énergies interfaciales fge (interface glace-ean) et foq (interface eau-solide) (Fig. 9.2a). La
situation limite du syst®me consiste en un contact parfait entre 1a glace et le substrat caractérisé par
I'énergie interfaciale £ (Fig. 9.2b). La condition d'adhérence fys < fge + fes dépend de la nature du
substrat solide. Si les liaisons entre le substrat et I'ean adsorbée sont compatibles avec la structure de
la glace, 1a condition d'adhérence est satisfaite lorsque !a paroi atteint la température d'équilibre eau-
glace (To = 0°C, si l'on considere une eau libre & pression atmosphérique). Par contre, siil y a
incompatibilité entre le couple eau liée-substrat et la glace, le front de gel est stoppée par la couche
d'eau lide d'épaisseur o (Fig. 9.2¢). Pour des distances glace-paroi inférieures 4 9y, I'interface
triphasique glace-ean liée-solide développe une barrigre énergétique, dont le sitge est la couche d'eau
liée.

Pour que e mouvement du front de glace se poursuive, il faut continuer d'extraire de la
chaleunr en abaissant la température en dessous de Tp. En effet, la température d'équilibre Te glace-cau
adsorbée diminue avec la distance 6 entre la glace ot le substrat, Szanto et Aguirre-Puente (1971) ont
montré I'évolution de Te avec & sur la base d'expériences sur un milieu poreux modele constitué de
poudre de silice (Fig. 9.3). L'épaisseur de la couche d'eau lide chute d'abord fortement avec la
diminution de température, puis se stabilise 4 10 angstidms pour des températures de -1°C. La
barriere d'énergie developpée par la couche d'eau adsorbée bloque le processus de gélivation A partir
d'une certaine épaisseur qui va étre fonction du matérian solide.
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Fig. 9.2. Modéle d'approche d'un substrat = Fig. 9.3. Epaisseur de la couche d'eau
solide par un front de gel (d'aprés Aguirre- lice (8) en fonction de la température
Puente et Bernard, 1978), d'équilibre eau-glace (Tg) - milieu modéle :

poudre de silice (d'aprés Szanto et Aguirre-
Puente, 1971).

1.3.2. Forme capillaire

Lors du passage d'un front de gel, une partie de 'ean libre capillaire peut rester sous forme
liquide, soit du fait de son conienu ionique, soit du fait des dimensions du pore réceptacle. La
température de congélation de 'eau décroit lorsque la concentration en jons augmente. Ce phénoméne
s'explique par le fort rayon d'hydratation des ions dissous (I'ion sodium, par exemple) qui se lient
aux molécules d'eau pour former un ensemble plus ordonné et cohérent, A température de congélation
plus basse (Lliboutry, 1964).

Le point de congélation de I'eau chute également si l'ean est contenue dans des capillaires de
faibles rayons. Plusienrs hypoth&ses sont proposées pour expliguer cet abaissement du point de gel.

Pour Chahal et Miller (1965), abaissement du point de congélation résulte du mécanisme de
surfusion de l'ean. L'initialisation de la cristallisation, dans un volume donné, dépend de la
probabilité d'avoir un nombre suffisant de germes de glace dans ce volume pour déclencher la
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transformation. Dans un capillaire de faible rayon, donc de faible volume, la surfusion pourra se
maintenir pour des températures s basses du fait du petit nombre de germes. Ces autcurs
expérimentent cette théorie sur des capillaires en verre de diam@tres milliméiriques et micrométriques.
Les tubes en verres sont nettoyés i 1'acide chromique et 2 l'alcool afin de limiter les germes
potentiels, 'eau utilisée est de V'eau distiliée, Ils obtiennent des températures de congélation de -20°C
pour des capillaires de 1mm de diamétre et de -38°C pour des diametres de 8pum. Outre I'influence du
diametre du capillaire, ces auteurs estiment que le volume d'ean mis ¢n jeu et sa qualité vont
déterminer Y'initialisation de la congélation. Dans un milieu poreux naturel, la texture de la phase
solide, et sa capacité A fournir des particules autour desquelles vont croitre les germes de glace, auront
une influence sur la température d'équilibre cau-glace.

Si la surfusion est importante (soit en volame d'eau concerné, soit en degré d'abaissement de
sa température de congélation), la cristallisation qui suivra, si 1a température continue de diminuer,
sera rapide (Lliboutry, 1964). Un large volume d'eau, réparti dans le milicu poreux, atteindra en
méme temps le point de congélation.

Une autre approche de I'abaissement du point de congélation est basé€e sur des considérations
thermodynamiques liées aux propriétés de l'interface eau-glace. Si l'interface, séparant les deux
phases, est courbe, il existe une différence de pression entre les deux phases liquide et solide, qui est
donnée par la loi de Laplace. D'autre part, le déplacement de I'équilibre entre deux phases, liquide et
solide, dii & I'application des pressions P) et Pg sur chacune des phases est obtenue par la relation
classique de la thermodynamique :

Vs(Py-P) + AVi(P) -Prer) = ASe(Ts-To) 9.2)
ol -\_f—s est le volume molaire de 1a phase solide,
A\Tf est le changement de volume molaire pendant la congélation,
ﬁg; est la variation d'entropie molaire pendant la congélation,
(T -To) est la variation du point de congélation.

Cette équation a été employée par Everett (1961) dans sa discussion sur le gel de 1'cau dans
les milicux poreux. Everett et Haynes (1965), puis Blachére et Young (1972), I'ont modifiée & 'aide
des équations de Kelvin et de Laplace pour obtenir 'abaissement du point de fusion (AT) d'une phase
solide capillaire en équilibre avec ses phases liquide et vapeur :

_2.051-{?5-4_ RT P

Py

AT = 1-2y 1

Ps

9.3)
fm - A S_f As_f

ol O est 1a tension interfaciale solide-liquide,
T est le rayon moyen du capillaire,
R est la constante universelle des gaz parfaits,
p1 et ps sont les masses volumiques respectives des phases liquide et solide,
P/Po, est 'humidité relative.
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La premigre partie du membre de droite de cetie €quation tient compte de application des
pressions capillaires dues & I'interface courbe ean-glace. La deuxiéme partie intégre l'effet de 1a phase
vapeur.

L'évolution de l'abaissement du point de fusion en fonction du rayon moyen du capillaire &
partir de I'équation (9.3) a ét€ représentée par Blachere (1979) (Fig. 9.4). L'auteur a validé ces
catculs par des mesures expérimentales par analyse thermique différentielle de poudres de verres
poreux ayant des pores de rayons variables. On note une forte chute du point de fusion dans les
capillaires de rayons inférieuss 3 500 angstrims.

= o

Fig. 94. Abaissement du point de
fusion en fonction du rayon moyen
du capillaire calculé par l'équation
(9.3) (d'aprés Blachére, 1979).
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Aguirre-Puente ef al. (1977), A partir des mémes bases thermodynamiques, rendent compte de
I'abaissement cryoscopique par la relation suivante :

_ .28 ToVs
AT = - =~. AR 9.4)
connue sous le nom d'équation de Thompson (Defay et Prigogine, 1966) oli Agh est la chaleur latente
de fusion de la glace par unité de masse, Cette équation ne tient compte que du jeu des pressions

capillaires dues A l'interface courbe eau-glace.

Les deux hypotheses avancées pour expliquer 'abaissement du point de congélation dans un
capillaire, hypothese liée i la surfusion ou hypothése basée sur la thermodynamique, apparaissent
contradictoires quant aux valeurs de 'abaissement (-38°C pour des capillaires de 8um de diamétre
d’aprés Chahal et Mitler (1965), -10°C pour des capillaires de 7.10-3um de rayon d'aprés Blachere et
Young, 1972).
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On peut tout d'abord noter que les fortes valeurs d'abaissements cryoscopiques, déterminées
par Chahal et Miller (1965), ont ét€ mesurées sur des capillaires en verres ol une attention particulidére
a €t€ portée 2 la propreté de la surface interne afin de limiter les germes d'initialisation de la
cristallisation. Ces valeurs représentent donc des cas extrémes pour lesquels Ia surfusion existe
jusqu'a des températures trés basses.

En fait, ces deux théories, qui tentent d'expliquer le mécanisme de 1'abaissement du point de
gel, sont complémentaires mais ne s'appliquent pas au méme moment dans la chronologie du
mécanisme de gel. Chahal et Miller (1965) s'attachent i l'initialisation de la cristallisation. Everett et
Haynes (1966), puis Blachere et Young (1972), tiennent compte de l'interface courbe eau-glace dans
un capillaire. Dans ce cas, la cristallisation a déja débuté dans un pore adjacent plus large oil
I'interface est plane (2 rayon de courbure infini) et ¢'est le passage du front de glace dans un capillaire
plus fin qui ne sera possible qu'a une température inférieure a la température de congélation de I'eau
dans le pore initial. Ce mécanisme de passage d'un front de gel dans un capillaire sera expliqué plus
en détail par la suite car il nous permettra de cerner d'un point de vue local, & 'échelle d'un systéme
pore-capillaire adjacent, 1a localisation des contraintes induites par le gel.

Une approche globale de Ia notion d'eau non gelée dans un milien poreux et des mécanismes
d'abaissement du point de gel doit prendre en compte un ensemble de phénomanes couplés :

- 1a surfusion de l'eau qui intervient an début de 1a cristallisation et qui dépend, d'une part, de
la qualité de l'eau et de la texture solide (germes potentiels), et d'autre part, du gradient de
température,

- I'abaissement cryoscopique dfi & la courbure de l'interface qui dépend des dimensions et de
Ia géométrie du milien poreux,

- I'abaissement de la température d'équilibre eau-glace par un phénomene d'adsorption de
I'eau sur le substrat solide qui dépend également de la géoméirie du réseau poreux et de la
composition de la surface solide. A partir d'une certaine dimension de pore, proche de I'épaisseur de
la couche d'eau liée, 'abaissement du point de gel et 1a quantité d’ean non gelée peuvent découler
uniquement de ce phénomeéne d'adsorption.

Nous essaierons, par la suite (Chap, expérimental), de déterminer les teneurs en eau non gelée
dans les facids calcaires étudiés A I'aide de mesures acoustiques (vitesses et atténuations des ondes
ultrasoniques) au cours de cycles gel-dégel. Les températures effectives de gel de 'eau dans les
différents milieux poreux seront étudiées par l'intermédiaire d'un suivi en continu des parameétres
acoustiques au cours de la descente en température.
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1.4, LA PHASE GAZEUSE

La phase gazeuse est généralement constituée d'un mélange air-eau sous forme vapeur. Elle
occupe, dans le cas d'un milieu poreux partiellement saturé en eau, la porosité dite piégée définie
précédemment. L'air dissous dans I'ean peut se trouver sous forme de bulles d'air incluses dans la
glace i la suite de la congélation. '

La présence d'interfaces eau-air en aval des interfaces glace-eau modifie les équilibres
capillaires et limite les contraintes induites par la congélation, soit ¢n diminuant les pressions au
niveau des interfaces glace-eau, soit en dissipant les contraintes par compressibilité de I'air. De plus,
selon le rapport entre les pressions dans les phases liquide et gazeuse et la pression de vapeur
saturante siégeant dans le milieu, des phénomenes d'évaporation ou de condensation peuvent
apparaitre au niveau des interfaces eau-air et modifier les teneurs en phases liguide et gazeuse.
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2. MECANISMES MICROSCOPIQUES DU GEL

L'analyse du mécanisme de gel de 1'ean dans un milieu porenx 2 I'échelle microscopique est
une étape obligatoire pour la compréhension de 1a gélifraction des matériaux poreux 2 grande échelle.

La propagation du front de glace dans un milieu poreux est commandée par les conditions de
témpératures et par les interactions entre les différentes phases en présence a 1'échelle du pore. Ces
interactions sont également responsables des désordres observés sur les matériaux ayant subis des
cycles de températures négatives.

Des différentes théories expliquant l'origine des désordres dans un matériau, deux sont le plus
souvent admises, l'une tient compte des pressions développées dans l'eau non gelée (pressions
hydrauliques, pressions osmotiques) par la glace en formation (Powers, 1949, Powers et Helmuth,
1953, Litvan, 1978, Fagerlund, 1979, Pigeon, 1989), 'autre favorise les pressions capillaires
développées par l'interface eau - glace lors de la progression du front de gel (Everett, 1961, Everett et
Haynes, 1965, Aguirre-Puente et Barnard, 1978, Blachere, 1979, Jones, 1980). Ces deux théories
ne s'appliquent pas aux mémes domaines. Les travaux concernant le gel des pates de ciments et des
bétons reposent sur l'hypothese des pressions hydrauliques alors que la théorie des pressions
capillaires aux interfaces eau - glace est plutdt développée dans le domaine des sols, roches et
ceéramiques.

Seule cette dernitre s'appuie sur les mécanismes d'avancée du front de glace et repose sur une
base thermodynamique solide. Les différents modeéles proposés partent d'une base simple
thermodynamique et capillaire (Everett, 1961} ou tiennent compte des phénomenes d'adsorption
{Aguirre-Puente et Bernard, 1978).

2.1. PROPAGATION DU FRONT DE GLACE - MODELES CAPILLAIRES

2.1,1. Base thermodynamique

2.1.1.a. Notion de potentiel chimique

L'état thermodynamique d'un corps peut étre défini par son potentiel chimique W qui
correspond i la variation d'une des grandeurs d'états (enthalpie H, enthalpie libre G, énergie inteme
U ou libre F) du systéme par rapport 4 une variation infiniment petite du nombre de moles du
constituant i.

3G dU dH OF
I = —— . [ s = —-— - - 9. 5
Bi= ( m ) T.p.nj ( oy ) T.p,nj ( Sni) T,p,nj ( 80 ) T.p.aj 9.5)

A Téquilibre, pour une pression et une température données, on a égalité des potentiels
chimiques des différentes phases en équilibre d'un constituant :

Wi = My {9.6)
Constituant i : une phase solide et une phase liquide.
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Par contre, le potentiel chimique d'un petit cristal en équilibre et immergé dans sa phase fluide
2 une pression hydrostatique p; est égal au potentiel chimique du solide massique 2 la pression pj

augmenté de 1'énergie apportée par l'interface solide-liquide :

b= i) + V5. S5 0.

avec  |{pp, potentiel chimique du solide massique a la pression py,

-\.7-;, volume molaire du solide,
@, tension interfaciale solide-liquide,
A, surface de l'interface et V, volume total du solide.

¢ étant indépendante de V, I'équation (9.7) s'éerit

b= + V0. 3 9.9

2,1.1.b. Cas d'un cristal de glace

Le potentiel chimique d'un cristal de glace en équilibre avec de l'eau 2 la m&me pression
(ps=p1) est :

Hg = Ue 9.9)
Si la pression dans le cristal de glace augmente (pg>p1), on a:
TE dA
Hg(ps) = Welpp + V5. 0. av (9.10)

L'augmentation de pression dans la glace, & volume constant, induit une variation d'énergie qui
s'exprime sous la forme d'un travail

AE = vAP (premier principe) (9.11)
Cette variation d'énergie est égale A la variation de potentiel chimigue dans la glace entre I'état initial
(pp) et 1'état final (pg) :

Vs.(s-P) = #glPs) - Ha(pD 9.12)
En égalant les deux expressions (9.10) et (9.12), on obtient la formule de Laplace généralisée :
Ps-P1 = %)' (9.13)
Dans le cas d'une interface glace-eau sphérique de rayonr,ona:
ps-m == (8.2 (9.14)

En résumé, si la pression augmente dans une phase solide par rapport A celle de la phase
liquide, le systdme aura une interface solide-liquide qui adoptera la forme pour laquelle dA/dV
satisfait 1a loi de Laplace.
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2.1.2. Modele d'Everett

Ce modéle (Everett, 1961) consiste en deux réservoirs simulant des macropores reliés entre
eux par un tube capillaire fin (Fig.9.5). Un flux de chaleur unidimensionnel est extrait du systme par
le réservoir B, provoquant le déplacement d'un front de glace vers le bas. La glace se forme dans le
réservoir B, les pressions pg et pe, dans la glace et dans l'eau, sont régulées par l'intermédiaire de
pistons mobiles,

pt

B glace | Rb

Fig, 9.5. Modéle capillaire d'Everett.

Pendant la transformation d'ean en glace dans B, le mouvement des pistons (variation de
volume) permet de maintenir 1'égalité des pressions dans A et B avec la pression extérieure. Si le
piston du réservoir B est fixé (volume constant), 1a pression pg augmente dans la glace etil y a
expulsion d'eau de B vers A oil 1a pression p, reste constante. Si la prise en glace dans B est trés
rapide, la dissipation des contraintes par expulsion d'eau de B vers A est limitée et des désordres
peuvent apparaitre sur les parois de B si 1a résistance de ces parois est dépassée. Une fois que la glace
a envahi compl2tement le réservoir B, le jeu des pistons induit soit Y'égalité des pressions (pistons
libres), soit une variation de pression (pistons fixes).

Dans le cas d'une égalité des pressions (pg = pe¢ = Po , 2VeC Po, pression extérieure), d'aprés
Ia loi de Laplace, l'interface eau - glace est plane (rayon infini). La glace repose sur le fond du
réservoir B mais ne pénétre pas dans le capillaire. En fait, une trés légere différence de pression existe
a la jonction pore - capillaire et un ménisque A grand rayon de courbure apparait. Si I'extraction
d'énergie continue (refroidissement constant dans le réservoir B), la croissance de la glace dans ce
réservoir se poursuit par succion cryogénique de I'eau du réservoir A au travers du capillaire vers le
réservoir B due 2 la 1égere différence de charge entre l'eau au niveau du ménisque et 1'sau du
réservoir A. Ce phénomeéne correspond globalement au gonflement cryogénique observé dans des
sols, celni-ci faisant intervenir €galement l'eau adsorbée sur les parois (Aguirre-Puente et al., 1977).

Pour que la glace pénétre dans le capillaire, il faut une variation de pression (pg > De, Pe = Po)
et un potentiel chimique de 1a glace dans le capillaire (U(cap)) augmenté par rapport 4 sa valeur dans Ie
réservoir (L(res)):

Hg(cap) = ie(res) + Vg O(dA/dV) ©.15)
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La pénétration de glace dans le capillaire est envisagée si le piston du réservoir B est fixé. Le
diagramme de variation du potentiel chimique avec la température (fig.9.6) montre I'évolution du
ménisque eau - glace dans le capillaire,

D

l»lg(cap),Pf po ~
1} [

glace
eau

[
1
1
{ ]

Fig.9.6. Potentiels chimiques de l'eau massique, de la glace massique et de la glace capillaire en
fonction de la température (D'aprés Everett, 1961).

L'augmentation de pg induit une angmentation de g de -V-;(pg - pe), et l'interface présente un
bulbe dans le capillaire. La position d'équilibre (interface hémisphérique) est atteinte pour pg - pe =
2a/rc, r¢ rayon du capillaire ; dans ce cas, [lg devient égal & pg(cap). Si l'extraction d'énergie
continue, le front de glace progresse dans le capillaire par transformation de l'eau du capillaire en
glace ; le ménisque conserve sa position hémisphérigue avec une variation de pression maximale Ap =
20/t

Des désordres peuvent apparaftre au niveau de la jonction pore - capillaire si l'augmentation de
pression 20/t dépasse la résistance des parois. II peut également se produire des désordres pendant
I'avancement du ménisque dans le capillaire si la résistance des parois est localement dépassée.
L'augmentation de pression sera plus forte pour des capillaires trés fins et les désordres seront donc
potenticllement plus importants lors du passage du front de glace dans ce type de capillaires.

La figure 9.6 montre une réduction de la température de transformation eau - glace quand
celle-ci a lieu dans le capillaire. On retrouve la diminution du point de congélation en fonction du
rayon du pore donnée par la formule de Thompson.

Le méme cheminement est obtenu si Pg = Do €t pe augmente. La croissance de la glace
débutera dans le capillaire pour pg - pe = 20/re.

3%me partie : Changement de phase - gel de I'sau dans un calcaire These §. M. Remy, 1993
CHAP.9. Mécanismes du gel - Aspects théoriques
236



2.1.3. Cas d'un milieu non saturé

D'aprés Everett (1961), 1a pression maximale issue du passage d'un pore large de rayon R
vers un capillaire de rayon r est proportionnelle A (1/r - 1/R). Dans un matériau de résistance
mécanique donnée, il existe un rapport R/r critique pour lequel 'endommagement apparait dans ce
matériau. Ceci est valable si l'ensemble pore - capillaire est saturé, Par contre, 'endommagement est
diminué si I'ean disponible est limitée,

Dans le ¢as d'un milieu poreux partiellement saturé, des interfaces eau - air sont présentes
dans Ie réseau (Fig.9.7). L'équilibre & Vinterface eau - air est donné par : py - pe = 20", avec 6,
tension superficielle de l'interface eau - air et r, rayon du capillaire.

Une dépression dans 'ean pg = pa - 26Yr est créée (p, de 1'air est considéré £gal 3 1a pression
atmosphérique).

Fig.9.7. Gel d'un milieu poreux partiellement
saturé, Position des interfaces glace - eau et eau -
air,

e ———
- = a
.‘_pﬁ P air

La progression du ménisque eau - glace snit le méme cheminement que précédemment, avec

un état d'‘équilibre de l'interface donné par :
Pg - Pe = 20/r, avec o, tension interfaciale eau - glace,

En remplagant pe par sa valeur, on obtient :

Dg = pa + 20/r - 20, (9.16)
La surpression dans la glace nécessaire 3 la progression du front de gel est moins importante que pour
un matérian complétement saturé, Les désordres qui pouvaient apparaitre dans le pore, sidge de la
transformation initiale d'eau en glace, sont diminués, Dans le cas d'un sol non saturé, la dépression
dans l'eau (par effet de capillarité avec l'air) provoque une diminution voire une absence de
gonflement cryogénique (Frémond et Menot, 1979).

La dissipation des contraintes lies 4 la glace est possible par expulsion de la colonne d'ean
devant le front de glace, Celle-ci est facilitée par la progression capillaire de l'cau au niveau de
linterface eau - air, L'augmentation de pression dans la glace se transmet, au travers de la colonne
d'eau, & 1'air. La pression totale de l'air humide du capillaire augmente, entrainant l'augmentation de
la pression partielle de la vapeur d'ean. Si celle-ci dépasse 1a valeur de la pression de vapeur saturante
i la température considérée, il y aura condensation dans le capillaire et progression du ménisque eau -
air par changement d'état.

Dans le cas le plas fréquent d'un matériau partiellement saturé, 1'air se trouve piégé dans des
pores de grands rayons non reliés & Textéricur. Si l'interface eau - air, envisagée précédemment,
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débouche sur un tel pore, les surpressions dans le capillaire se dissipent par compression de l'air du
pore. Au niveau de l'interface, la pression chute par augmentation tres importante du rayon de
courbure du ménisque. La pression partielle de vapeur d'eau peut devenir inférieure 3 la pression de
vapeur saturante entrainant une vaporisation de l'eau du capillaire,

2.1.4. Influence de Ia couche d'eau liée

Aguirre-Puente et Bernard (1978) ont modifié le modele d'Everett en tenant compte de la
présence d'une couche d'eau liée (eau adsorbée), située sur la paroi inférieure du réservoir. Selon la
taille du capillaire connecté aux deux réservoirs, L'action de cette couche d'eau li€e est plus on moins
importante.

2.1.4.a. Cas ou les phénoménes capillaires sont prépondérants

En considérant le modéle réservoirs - capillaire présenté précédemment, l'interface plane eau -
glace conserve la température d'équilibre Tp tant qu'elle est au-dela de 'épaisseur &, de 1a couche
d'eau liée située sur la paroi inférieure de B (fig.9.8a). 8, est trés faible devant r, rayon du capillaire;
il existe un cylindre d'eau libre de rayon regr 2 Fintérieur du capillaire, 1a présence de I'ean lide
entraine un écoulement entre la glace et 1a paroi. L'ordre moléculaire imposé A 1'eau par le substrat
évolue perpendiculairement 4 la paroi ; par contre, le déplacement parallélement A cette paroi est
possible.

Lorsque la couche d'eau liée sur le fond du réservoir est atteinte par le front de gel, le flux de
chaleur étant extrait en continu, e changement de phase se poursuit et le front se rapproche du fond
du réservoir A en adoptant des positions successives 81, 87, d; correspondant 2 des températures
d'équilibre Ty, T, Tj inférieures 4 T, (Fig.9.8.b). En face de l'orifice du capillaire, zone ol il y a de
I'eau libre, une protubérance présentant un rayon de courbure rj se développe sur le front de glace.
Les températures d'équilibre T; pour une interface eau-glace de courbure 1/rj sont données par
I'éguation de Thompson ; l'allure des surfaces d'égale température T; est représentée sur la figure
9.8.c.
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To Fig.9.8. Evolution du front de propagation en
% _ présence d'eau liée sur le fond du réservoir
§“w (d'aprés Aguirre-Puente et Bernard, 1978).
@) L_£°_+: () Le front de glace atreint la limite eau libre/eau
§ lie ; le ménisque est plan.
A

(b) Le front de glace se situe dans la couche
d'eau lice (l'épaisseur dj diminue avec la
température Tj) et présente une protubérance de
rayon rj au niveau du capillaire.

(c) rj = reg; la forme du ménisque représente les
courbes d'égale température,

Un gradient de pression dans le capillaire et un écoulement d'ean du réservoir A vers le front
de congélation apparait ; une expression du débit volumique dans le capillaire est donnée par la
combinaison des lois de Laplace et de Poiseuille :

4
- Ire” 2.293 9.17
q 8 n d.rj )

avec 1, viscosité de l'eau ; d, longueur du capillaire ; Ggg, tension interfaciale eau - glace.
La chaleur latente dégagée par unité de temps est
oL=% Ak (9.18)
v

avec 7, volume molaire de I'ean.
Soit @ le flux de chaleur extrait du syst®me moins le flux de chaleur nécessaire pour maintenir le
gradient thermique dans la glace, on a @ = @, et pour rj la valeur :

| n1} 20es Ach

j (@) = , 9.19
1 (P) sn 4o (9.19)

correspondant A une position d'équilibre de l'interface cau-glace.

Si rj (P) est supéricur 4 r¢, et dans le cas ol aucune pression n'est imposée au réservoir B
(piston libre), un régime stationnaire s'établit d&s que la protubérance atteint la courbure U/rj. Ce
caractére stationnaire du débit et du changement de phase implique donc une répartition uniforme du
débit d'eau venant du réservoir A par le capillaire et, simultanément, une répulsion du bloc de glace
existant provoguant un gonflement dans le réservoir B. La répartition du débit doit se faire dans la
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couche d'eau lide existant entre la glace et le fond du réservoir B, celle-ci intervenant en tant que zone
de transfert de masse.

L'influence sur le gonflement de ce phénoméne de répulsion / aspiration, localisé dans la
couche d'eau liée, a été montrée expérimentalement (Adler-Vignes et Dijkerna, 1979). Ces auteurs ont
montré que 'augmentation du taux de gonflement avec une diminution de la température résultait de
ce phénomene, En effet, le potentiel chimique de 'eau liée p est plus faible que pour l'eau kbre :

M1=Ho-¢, 9.20)
ol ¢ est un potentiel d'adsorption. Plus la température est basse, plus la couche d'eau liée est mince et
plus les forces d'adsorption joue un rdle important ceci résultant en une augmentation de aspiration
d'eau et donc du gonflement,
Dans le cas ol 1y (®) = regr, l'interface pénétre dans le capillaire. Il n'y a plus de position d'équilibre
et le ménisque atteint le réservoir A, 11 existe tout de méme un gonflement dans le réservoir B durant
le passage de rj = oo & 1j = refy.

Si 1a transformation s'effectue sans que le piston du réservoir B puisse se déplacer ; le front de
glace avance jusqu'3 la jonction avec le capillaire. D&s que la couche d'ean liée est atteinte, l'interface

se déforme { rayon rj) et une différence de pression s'installe entre I'eau et la glace :
20
Ap = rjc

Il n'y a pas de possibilit€ d'écoulement d'eau vers le réservoir B ; 1a pression dans 'ean sera donc
uniforme et égale, dans le réservoir A et dans le capillaire, A la pression normale py imposée. La
différence de pression maximale (rj = refr) s manifeste donc comme une surpression dans la glace et
comme une pression de confinement sur la paroi, transmise par la couche d'eau liée. La pénétration
de la glace dans le capillaire a lien quand 1; < refr.

2.1.4.b. Cas o1l les phénoménes d'adsorption sont prépondérants

Lorsque le rayon 1 est trés faible, 'eau adsorbée occupe la presque totalité du capillaire. Dans
ce cas, il faut tenir compte des effets physico-chimiques et plus particuliérement d'une interphase
complexe glace/eau liée/substrat et de l'évolution de son potentiel chimigue (cf. § 1.3.1). Aguirre-
Puente et Bernard (1978) ont mis en évidence une migration d’eau des zones de fort potentiel
chimique vers les zones de faible potentiel chimique, c'est-2-dire des zones de forte épaisseur d'eau
lide pas atteintes par l'interface eau-glace vers les zones de faible épaisseur renfermant le front de
glace.

Le déplacement de i'ean vers le front de glace donne lien 4 un gonflement et 4 une position
d'équilibre de l'interface si les conditions mécaniques le permettent (piston libre). Sinon (piston fixe)
le flux de chaleur extrait du syst&éme fait abaisser la température dans le capitlaire et il n'y a pas de
position d'équilibre possible pour l'interface. La glace avance dans le capillaire en méme temps que
I'épaisseur de I'eau liée entre la glace et les parois diminue. Le gradient de potentiel chimique de l'eau
liée entre 1a glace et 1a paroi doit étre compensé par une augmentation de la pression dans la glace.
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Ces différents modéles de propagation du gel a l'échelle microscopique, couplant des
mécanismes capillaires et thermodynamiques, metient en évidence soit des surpressions importantes
dans la glace au niveau des ménisques lors du passage du front de gel au travers de vides de
dimensions différentes, soit des gonflements par aspiration d'eau non gelée vers les zones de
changements d'état selon les contraintes mécanigues imposées au systéme,

Pour des matériaux consolidés (comme les roches caleaires), on se placera le plus souvent
dans le premier cas. L'augmentation de pression maximale est de la forme de I'équation de Laplace ;
des tensions interfaciales eau-glace de 23,8.10°3 N/m (Haynes et Wyatt, 1979) ou de 40.10-3 N/m
{Blachére, 1979) conduisent & des pressions de l'ordre de 5 & 10 MPa pour des capillaires de rayon
inférieur & 0,05um. Cependant, certains matériaux calcaires mal consolidés (craies, par exemple)

peuvent présenter des phénoménes type gonflement.

La couche d'eau adsorbée intervient dans tous les cas, soit comme moteur de l'aspiration
(zone de transfert de masse / gonflement), soit comme zone de transfert de contraintes (surpression
dans la glace et pression de confinement sur les parois, cette eau liée étant beaucoup moins
compressible que U'eau libre). Par contre, son changement d'état complet ne s'effectue qu'a des
températures trés basses. La couche d'eau liée est répartie sur la surfaces des vides et grains. La
surface de pores spécifique aura donc une grande influence sur ces mécanismes.

La saturation partielle du milieu poreux permet une dissipation des contraintes induites par la
surpression dans la glace au niveau des ménisques ; la pression diminue (interface eau-air) par
compressibilité de Uair, ou par diminution de la quantité d'eau gelable (évaporation).
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2.2. MECANISMES DE DETERIORATION PAR LE GEL LIES AUX PRESSIONS
HYDRAULIQUES

Ce type de mécanisme de détérioration au gel est principalement utilisé dans le cadre de la
description du gel de pates de ciments ou de bétons. Pigeon (1989), dans un article faisant le point
sur la durabilité au gel des bétons, a trés bien décrit les différentes hypothdses proposées.

La théories des pressions hydrauliques a ét€ introduite, A l'origine par Powers (1949).
D'aprés cet auteur, I'augmentation de volume de 9%, accompagnant la formation de la glace dans les
pores od le point de congélation est atteint, cause 'expulsion d'une partie de l'eau non encore gelée
des capillaires plus fins vers les bulles d'air qui servent en quelque sorte de soupapes. La pression
hydraulique résultant de ce déplacement augmente avec la distance maximale que I'eaun doit parcourir
pour atteindre une bulle d'air, d'oh la notion de facteur d'espacement ou de distance critique
(Fagerlund, 1979) utilisée comme paramdtre de durabilité des bétons, La fissuration se produit
lorsque les pressions dues aux déplacements d'eau sont supérieures 3 la résistance de la matrice
solide. L'utilisation d'entraineur d'air pour augmenter les performances des bétons découle Egalement
de cette notion,

Powers et Helmuth (1953) ont modifié cette théorie aprés avoir observé des déplacements
d'eau, non pas des zones de formation de glace vers les zones non gelées, mais des capillaires non
gelés vers le front de glace. Ils ont proposé une autre théorie fondée sur les pressions osmotiques.
Dans un pore de grande dimension relié 3 des capillaires fins, I'abaissement de température provoque
Ia formation de glace au centre du pore et la création d'une zone périphérique d'eau non gelée de
concentration saline plus €levée que la concentration initiale ("autopurification”). Ceite eau
périphérique aura done une température de congélation plus faible. La différence de concentration
entre cette solution résiduelic dans les pores larges et 'ean non gelée des capillaires plus fins entraine
des pressions osmotiques {'ean des pores les plus fins est attirée vers celle des pores plus larges otl
la concentration est plus &levée). Les pressions osmotiques générées augmentent avec la concentration
de la solution interstiticlle, ce qui permet d'expliquer l'effet nocif des sels de déverglagage. Cet effet
peut s'expliquer €galement 2 partir des mod2les capillaires par l'action de gradients de potentiel
chimigue qui provoquent des écoulements d'eau entre les zones de concentrations différentes. Le
phénoméne osmotigue peut se produire dans un pore large partiellement saturé, mais sans causer de
pressions puisque l'espace est suffisant pour recevoir les apports d'ean.

D'apreés Fagerlund (1979), ces deux théories (hydraulignes et osmotiques) sont
complémentaires et leur importance relative dépend de la concentration du fluide résiduel. A faible
concentration, les pressions hydrauliques l'emportent ; 2 plus forte concentration, les pressions
osmotiques sont prépondérantes, Les pressions hydrauliques diminuent du fait d'une quantité d'eau
gelable plus faible ; 1'angmentation relative du nombre de capillaires disponibles pour 1'écoulement
(augmentation relative de la perméabilité devant le front de glace) favorise l'expulsion de l'eau sans
pression importante.

Litvan (1978) avance une théorie reposant également sur les pressions hydrauliques mais
celles ci ne proviennent pas des mémes types de déplacements d'eau que précédemment. D'apres ses
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résultats, 'ean ne gele pas in situ dans les pores. Du fait d'unie pression de vapeur au dessus de L'eau
non gelée plus €levée qu'auw dessus de la glace et de la formation de la glace sur la surface des vides
remplis d'air (ou sur la surface du matérian), une partic de l'ean capillaire doit se déplacer vers les
bulles d'air (ou vers la surface du matériau) pendant le gel pour rétablir I'équilibre. Si les
déplacements d'eau ne peuvent s'effectuer correctement (taux de refroidissement trop élevé, quantité
d'eau A déplacer trop importante, distance A parcourir trop grande), une fissuration du matériau

~ apparait. Si cette hypothése peut expliquer la formation d'une couche de glace sur la surface externe
d'un matériau gelé (au méme titre que la cryosuccion), it parait difficile d'admettre que ce phénoméne
se produit également sur la surface des vides remplis d'air ; si de l'ean est présente sur la surface de
ces vides, elle se trouve sous forme adsorbée ; sa congélation n'intervient qu'a des températures trés
basses et ne peut pas intervenir dans l'initiation des déplacements d'eau.

Quelque soit la validité de ces différentes hypothéses liées aux pressions hydrauliques et
osmotiques, celles-ci rejoignent les modeles capillaires quant 2 la limitation des désordres causés par
le gel : la quantité d'air piégé apparait comme un facteur de protection vis-2-vis des mécanismes de
gel.
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3. ASPECTS MACROSCOPIQUES DU GEL

Le gel peut &tre abordé a l'échelle macroscopique comme I'intégration des différents
phénomenes élémentaires présentés précédemment. Chaque pore constitue un microsystéme ol les
modeles microscopiques peuvent &tre appliqués, I'ensemble de ces microsysi®mes formant le milieu
total (Aguirre-Puente et Bernard, 1978). L'élargissement des mécanismes de gel i 1a globalité d'une
roche doit tenir compte de la diversité des milieux poreux rencontrés induisant une forme complexe
du front de glace dans le matériau.

L'intégration des transferts de chaleur, de masse et de la résistance de la matrice solide,
proposée par Aguirre-Puente et Bernard (1978), est fondée sur un modele microscopique capillaire
mais peut tre applicable a la théorie des pressions hydrauliques puisque les variables mises en jeu
sont intrinséques au type de gel et au matériau. Par contre, I'intégration des contraintes développées,
présentée par ces auteurs, est bien sfir spéeifique au modele capillaire (phénomenes d'interfaces).
L'estimation des pressions hydrauliques et osmotiques est plus délicate {cette hypothése a un aspect
plus intuitif) et devrait tenir compte des vitesses d'avancement du front de gel, des pertes de charges
sur l¢ parcours de l'eau, de la rugosité des surfaces de pores, ou encore de la concentration exacte de
I'cau avant et aprés gel.

3.1, COUPLAGE DES PHENOMENES ELEMENTAIRES

L'importance de l'action du gel est fonction du couplage des phénomeénes élémentaires 2
savoir les phénomenes d'interface, le transfert de chaleur et de masse auxquels se rajoute la résistance
de la matrice dans le cas de matérianx consolidés., Aguirre-Puente et Bernard (1978) et Aguirre-
Puente (1979) ont proposé des intégrations de ces variables élémentaires afin d'aborder le probléme
global d'an point de vue qualitatif sur des bases solides et d'injecter ces variables dans des modgles
mathématiques A I'échelle macroscopigue (Aguirre-Puente ef al., 1978). Nous nous limiterons &
I'aspect qualitatif.

La force de succion par unité de surface, caractéristique des phénomenes d'interface, fait
intervenir l'iniégrale des forces élémentaires affectée du facteur porosité. La force €lémentaire est
déterminée par la loi de Laplace et correspond a Ia chute de pression Ap dans I'eau interstitielle dans

I'élément unitaire (capillaire) de rayon moyen T, représentatif de la distribution porosimétrigue. La
force de succion globale est donc de la forme :

<Ap> = ApN, = 2% N, ©.21)
I

avec Geg, tension interfaciale du ménisque eau - glace, T, rayon moyen, Ny, porosité totale.
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La détermination du rayon moyen ne pose pas de probl2me dans un milieu poreux unimodal ;
par contre, dans Ia cas d'un milieu poreux tr2s hétérogéne, la prise en compte d'un seul rayon moyen
est délicate. Il est également difficile d'intégrer toute la courbe porosimétrique, la fraction du volume
de pores n'intervenant pas en totalité sefon la température considérée. On peut par contre estimer le
rayon limite concerné par le gel 4 la température donnée en tenant compte de I'abaissement du point de
congélation et de la répartition de l'eau adsorbée dans le milieu et intégrer sur cette portion de tailles
de pores.

D'un point de vue thermique, la température de l'eau dans un pore est considérée égale 3 la
température de la matrice solide. Sans cette hypothése, il faudrait aborder le front de glace comme un
ensemble de sites de formation de glace, non reliés entre eux, ce qui n'est pas conforme avec les
observations sur des calcaires soumis au gel qui montrent des courbes d'égale température continues
disposdées plus ou moins parallelement & 1a surface externe et réparties de cette surface jusqu'an cocur
du matériau (Lautridou et al,, 1979). Le transfert de chaleur peut donc &tre assimilé a un phénomene
continu, lent, et caractérisé par la conductivité thermique du milieu. il est décrit par la loi de Fourier :

O = A gradT (9.22)
avec @, flux de chaleur, T, la température du milieu et A, la conductivité thermique du milieu.
Le probléme le plus délicat est la condition de température aux limites du domaine considéré ainsi que
Ia mobilit€ de Ia fronti¢re constitué par le front de gel.

Compte tenu de la taille des pores, des pressions interstiticlles et de la lenteur de I'écoulement,
le transfert de masse (succion cryogénique) est assimilé  la loi de Darcy.

Le point principal de la macroscopisation des phénoménes de gel est la prise en compte de la
résistance mécanique de la matrice solide. La résistance d'un matériau, mesurée A l'aide d'essais de
compression ou de traction fournit la résistance globale de la matrice solide & des sollicitations
extéricures. Cette valeur englobe I'ensemble des hétérogénéités du matériau.

Les contraintes issues du gel de I'eau dans un milieu poreux sont développées localement, A
I'échelle du pore, et peuvent étre différentes d'un point & un autre. De la méme fagon, la résistance
locale de la paroi d'un pore peut &tre trds inféricure {microfissures, litages, stratifications, lacunes de
cimentation locale dans le cas d'un calcaire) ou trés supéricure (zone de forte cimentation, grains de
résistance intrinséque €levée) & la résistance globale de la matrice. Si une forte contrainte locale issue
du gel (jonction d'un pore avec un capillaire de tres faible rayon, par exemple) est couplée & une faible
résistance de la matrice & ce point (litage, par exemple), on peut observer un désordre, une fissuration
alors que l'intégrale des contraintes (force de succion globale) est inféricure 2 Ia résistance globale de
Ia matrice. '

On voit la difficulté d'intégrer cette notion ; néanmoins, une bonne connaissance des
caractéristiques de cette matrice peut tout de méme donner une idée sur ses points de faiblesse.
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3.2, MECANISMES PHYSIQUES DE LA GELIFRACTION

Compte tenu des différents modeles de gel proposés et de la diversit€ des caractéristiques des
roches calcaires, la gélifraction de ces matériaux n'obéit pas & un processus unique. Trois processus
principaux de destruction par le gel sont généralement recensés (Letavernier, 1984, Mamillan, 1984).

3.2.1. Eclatement

L'éclatement des matériaux par le gel provient généralement d'un régime de gel brutal et/ou
d'une intensité de gel élevée (température trés faible). L'ensemble des pores et capiliazires est alors
concerné par le gel. Le front de gel se déplace rapidement. Un mécanisme de type Powers (pressions
hydrauliques) se superpose aux surpressions locales dans la glace issues du ménisque.
L'augmentation de la pression de l'eau interstitielle engendre un éclatement & cocur du matérian. Ce
processus de destruction est généralement lié 3 une sataration importante du matériau.

A température plus élevée et/ou & propagation plus lente, le méme phénoméne peut apparaitre
si le réseau de capillaires occupés par de l'eau non gelée posséde une faible perméabilité,

L'augmentation de la pression de l'eau interstitielle résulte en une diminution du point de
congélation et en un ralentissement du taux de production de glace. On peut ainsi atteindre un état
d'équilibre sans rupture avec de la glace et de l'eau liquide au coeur du matériau.

A température intermédiaire, les capillaires peuvent tre saturés particllement par de la glace et
de 'eau liée. Cette couche d'eau lie permet l'écoulement de l'eau vers l'extérieur (Aguirre-Puente,
1979) et constitue un facteur de protection contre I'éclatement mais peut créer un écaillage en surface.

3.2.2. Ecaillage

L'écaillage dun matériau par le gel résulte du mécanisme de succion cryogénique et peut
survenir lors d'en gel "doux" (température intermédiaire entre 1a température de congélation des pores
les plus larges et celles des capillaires les plus fins et/ou taux de refroidissement lent). Le
comportement de l'interface eau - glace entraine des phénoménes de ségrégation par cryosuccion ainsi
que des surpressions dans 1a glace et contre les parois.

Pour un régime de gel doux, 1a propagation lente du front de glace augmente le phénomene de
succion : le passage des ménisques au travers des jonctions pores / capillaires est plus lent et
F'aspiration d'eau par l'intermédiaire de la couche d'eau liée vers les zones froides est favorisée. Des
lentilles de glace se forment & la périphérie du matériau et occasionnent des contraintes provoquant un
€caillage. Ce phénomene est amplifié si la perméabilité du réseau de capillaires est élevée, 1'ean
atteignant la surface externe plus rapidement.

Ce processus de gélifraction par formation de lentilles de glace est trés actif dans le cas de
matériaux non consolidés. If est I'un des principaux responsables de 'érosion des sols en périodes
froides : la désagrégation du sol en subsurface causée par la ségrégation de la glace prépare le

3%me partie ; Changement de phase - gel ds I'eau dans un calcaire These J. M, Remy, 1993
CHAP.9. Mécanismes du gel - Aspects théoriques
246



matériau A son transport (vent, missellement) et initialise ainsi son érosion (Van Vliet-Lanoé ef al.,
1992).

3.2.3. Gélidisjonction

- La gélidisjonction résulte d'une gélifraction qui calque le réseau de faiblesse initial du matériau
(fissures, litages). Ce phénoméne peut provenir de l'un ou l'autre des deux processus présentés
précédemment. Cependant, I'intensité du gel doit étre d'autant plus forte que les discontinuités du
matérian sont de plus faibles dimensions afin que l'eau contenue dans celles-ci puisse geler
(Letavernier, 1984).

3.2.4. Phénoméne de fatigue

Lors d'alternances gel / dégel répétées, 1a destruction tardive du matériau peut provenir ¢'un
endommagement progressif di A 1'élargissement progressif et irréversible des vides par la succion
cryogénigune ou A des modifications cumulées de la structure solide liées & des dépassements locaux
répétés de la résistance de la matrice. Letavernier (1984) parle d'ébranlement du matériau : le type de
rupture est dessiné dans les premiers cycles de gel / dégel, 1a ruptore étant effective aprés un plus
grand nombre de cycles.
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4. CONCLUSION

Cette analyse des aspects théorigues des mécanismes de gel montre tout d'abord l'importance
des caractéristiques du milien poreux (pores ou capillaires, rayons d'acces, surface spécifique) sur les
phénoménes élémentaires que sont 1'abaissement du point de congélation, la teneur en eau non gelée,
le contact glace - paroi généralement constitué par une couche d'ean liée.

La dilatation volumique due au changement de phase, processus spectaculaire, n'est en fait
qu'un mécanisme annexe en ce gui concerne le gel de I'eau dans un milieu poreux. Les deux
principaux responsables de la progression du gel et des désordres qui en découlent sont les
phénomenes capillaires et les pressions hydrauliques (et osmotiques). Bien que seul le premier
modele soit construit sur une base thermodynamique et capillaire solide (le second semble plus
intuitif), ces deux mécanismes apparaissent en fait comme complémentaires. Les deux envisagent la
présence d'air comme facteur de protection des matériaux. La surface spécifique, par l'intermédiaire
de la couche d'eau liée, a également un rfle important, réle de protection contre I'éclatement (gel
brutal), ou rdle de canal pour l'aspiration de 1'eau non gelée (gel "doux") résultant en une succion
cryogénique,

La prédominance de 1'un ou l'autre des différents paraméires intrinséques aux matériaux (taille
de pore, surface spécifique, saturation, perméabilité) et relatifs au type de gel (intensité, taux de
refroidissement) conduit & état d'équilibre sans rupture ou 4 un comportement de type écaillage ou
éclatement.
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CHAP.10.

APPROCHE EXPERIMENTALE DES
MECANISMES DE GEL

L'analyse expérimentale du gel des roches calcaires est fondée sur 1a simulation des conditions
naturelles en enceinte climatique par I'intermédiaire d'alternances gel / dégel. Le premier probléme qui
se pose est le type de cycle 3 adopter vu la variabilité des cycles gel / dégel présentés dans la
littérature. Le mode de mesure de I'endommagement des matériaux est également trés variable selon
les auteurs et les matériaux étudiés. Nous avons choisi d'utiliser I'évolution des propriétés
ultrasoniques (vitesses et atténuations des ondes) au cours des cycles gel / dégel. Cette méthode est
relativement rapide et ne demande par un matériel trés lourd. Nous tenterons, & chaque fois que cela
sera possible, de relier les observations expérimentales aux aspects théoriques développés
précédemment.
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1. LA REPRODUCTION EXPERIMENTALE DES CONDITIONS
NATURELLES

Le but de 1a gélifraction expérimentale consiste en une estimation de fa durabilité an gel d'un
matériau en fonction du temps. La difficulté de cette démarche est de prédire le comportement & long
terme (guelques années, voir quelques dizaines d'années) a partir d'un nombre de cycles gel/ dégel
limités (entre 25 et 300, sclon les modes opératoires).

1.1. SIGNIFICATION DES CYCLES ARTIFICIELS DE GEL /DEGEL

Tricart (1956) fut un des précurseurs des méthodes expérimentales de dégradation par le gel.
La justification de sa démarche était 'opportunité, en laboratoire, d'éliminer les "temps morts”
correspondant aux périodes pendant lesquelles F'altération par Ie gel est négligeable du fait de
l'absence des conditions favorables d'humidité et/ou de températures. Le gel expérimental regroupe
généralement ces denx conditions : les échantillons sont d'abord saturés d'ean (partiellement ou
totalement) et sont soumis aux alternances de températures.

White (1976) estime que la concordance entre degré de saturation et période de gel est
rarement rencontrée en milieu naturel et se demande si 1'altération de massifs rocheux en régions
montagneuses et en périodes hivernales est réellement due an gel de l'ean ou A un simple phénoméne
thermigue. McGreevy et Whalley (1985) ont montré que le degré de saturation moyen obtenu en
conditions d'exposition naturelle dans des céramiques, au cours des alternances gel / dégel in situ
apparaissant sur une période de deux ans, était au maximum d'environ 50%. La figure 10.1 présente
ces résultats, obtenus sur deux sites canadiens (Halifax et Ottawa). On notera que seulement 66
cycles gel / dégel ont été répertoriés.

En Lorraine, la météorologie nationale donne une moyenne de 80 jours par an en température
négative dont 23 & une température inférieure 2 -5°C (température sous abri). Si I'on considére un
cycle gel / dégel joumnalier (gel noctumne, dégel diurne), on aura au maximum une vingtaine de cycles
par an (la température peut rester plusieurs jours en dessous de -5°C), ce chiffre variant bien entendu
selon l'exposition du site.

D'aprés McGreevy et Whalley (1985), les conditions de saturation et de température peuvent
étre néanmoins réunies sur des sites particuliers tels que les environnements littoraux lacustres ou
marins.
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Si I'on considére maintenant les roches en tant que matériaux du génie civil (matériaux de
construction, enrochements, granulats), on ne peut plus raisonner en termes d'échelles de temps
centennales & millénales (historiques & géologiques) comme peut le faire, par exemple, une approche
géomorphologique de la dégradation des massifs rocheux. 1l faut done tenir compte d'une échelle de
temps plus courte {“engineering time”, Fookes et al., 1988) et de l'histoire du matériau, de sa
production, qui peut provoquer des modifications de sa structure (exploitations 2 l'explosif,
concassages, lavages) A sa mise en service. La situation du matériau dans I'ouvrage peut entrainer des
degrés de saturation importants, comme par exemple, la prise d'eau par capillarité le long de murs, ou
dans une structure routidre ainsi que des expositions particulitres aux intempéries. Les enrochements
de rivieres ou de digues sont particulitrement exposés i des conditions de saturation importantes, du
fait de leurs situations, et des essais de contrle particuliers doivent étre menés dans ce cas (Clark et
Palmer, 1991). Mamillan (1984) a établi expérimentalement l'existence d'une corrélation entre des
résultats d'essais accélérés par cycles gel / dégel sur €prouveties et la durabilité de pierres de
construction en situation réelle. D'aprés Fookes (1991), les tests de durabilité au gel, réalisés en
laboratoire, sont représentatifs de la durabilité réelle pour des matériaux & porosité relativement
importante et présentant des absorptions d'ean suffisantes. Les matériaux calcaires éudiés se placent
globalement dans cette catégorie,

38M€ partie ;: Changement de phase - gel de I'can dans un calcaire These J. M. Remy, 1993
CHAP.10. Mécanismes du gel - Approche expérimentale : :
- 251



1.2, LES DIFFERENTS CYCLES DE GEL / DEGEL

Un cycle de gel / dégel est 1a réunion de plusieurs paramétres, maftrisés par un opérateur ;
chaque paramétre a son importance dans le degré d'altération subi par le matérian 4 la suite des cycles
et intervient & un moment différent dans le mécanisme d'altération. Ces points prépondérants sont :

- le taux de refroidissement,

- la durée et la température des paliers,

~ le mode de saturation de I'échantillon.

Le type de mesure de l'endommagement ne fait pas réellement partie du cycle gel/dégel
proprement dit ; nous traiterons tout de méme ce sujet dans ce paragraphe puisqu'il est généralement
englobé dans le mode opératoire général de l'essai.

1.2.1. Taux de refroidissement et température minimale

Les types de cycles gel / dégel rencontrés dans la littérature sont trés nombreux et dépendent
des domaines de recherche et des renseignements que l'on veut tirer de cette expérimentation. Une
compilation des cycles recensés dans 1a bibliographie figure sur le tableau 10.1.

La vitesse de refroidissement est un point important et sa valeur plus ou moins élevée conduit
4 des mécanismes de gel différents. D'aprés Blachére (1979), ia dilatation maximale associée au gel
de matériaux céramiques augmente avec le taux de refroidissement. Ce type de cycle, 4 vitesse rapide,
favorise des phénoménes de type Powers : I'eau interstitielle est rapidement mise sous pression par
I'avancée du front de gel. Par contre, un taux de refroidissement plus faible accroit 'effet de succion
cryogénique et entraine plutdt un écaillage du matériau (Aguirre-Puente et Bernard, 1978). Un essai
ASTM (normes américaines) est spécialement prévu pour mesurer ce type de mécanisme de gel et
présente un taux de refroidissement de seulement 3°C/h (ASTM C 672/76, voir Tab. 10.1). Pigeon et
al. (1985) ont montré que pour un taux de refroidissement plus lent, ies matériaux bétons nécessitent
des spécifications moins rigoureuses pour avoir une bonne durabilité.

La température minimale du palier de gel facilite le relichement des contraintes dues au gel si
elle n'est pas trop basse (Blachere, 1979), En effet, la plasticité de la glace crofit avec 'augmentation
de la température et favorise son écoulement dans le réseau poreux. Ces températures de gel
intermédiaires (autour de -5°C) sont généralement associées 2 une vitesse de refroidissement lente ;
celle-ci facilite 1'“coulement de I'eau et son aspiration par cryosuccion,

La durée du palier & basse température ne doit pas &tre obligatoirement longue (Blachere,
1979). Les contraintes sont développées pendant I'avancée du front de glace gqui nécessite une
diminution de température continve (extraction d'énergie nécessaire 2 la transformation eau - glace).
Une fois la descente en température stoppée, la glace ne progresse plus, et les contraintes sont
beaucoup plus réduites. Par contre, le palier de haute température doit permettre le dégel complet de
T'échantillon et Ia redistribution de l'sau dans son réseau poreux afin de maintenir un état de satration
représentatif dans le matériau ; il ne doit donc pas &tre trop court.
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Matérisux Echantillon Saturation Cycle min/max Cond. part. °C/h Détail cycle Controle
Mamillan (1984) Calcsire Prismes Immersion 12h  -15A5°C Dégeldansiean 6 53-15°C:3h  Volume appar.
Norme AFNOR 7x7x28cm totale Gel: 3h Fréquence de
B-10.513 (1991) 6haPamm Dégel : Gh résomance
Recommandations Tout Prismes Jmmersion 12h  -1545°C Dégeldanslean 6 52-15°C:3h  Volume appar.
RILEM matérian 7x7x28cm iniake : Gel : 3h Fréquerce de
(1980) cylindres €14 Gh 4 P atmn Dégel : 6h Tésonance
ASTM Standard Céramique Prismes Inmers. totale  24h  -14/424°C Dégeldansleau O Gel : 20h Perte de masse
C 67/ 66 5x1,2x0,8cm 4h 3 P atm. Dégel : 4h
ASTM C 672/76 Béton Prismes 100% HR:14 jrs  24h  -18/423°C  Cche saumure 3 Gel : 16h Cotation
7x7x28cm 50% HR:14 jrs autour éch. Dégel : Bh visuelle tous les
5 cycles
Tourenq Calcaire Cylindres Saturation 14h  -30/+30°C  Ech. dans une 30 Desc. : 2h Célérits
(1970) (¢:5cm, €. 2) Hirschwald boite étanche et Gel : 5b desondes
en atm saturé Mont. : 2h Traction
Dégel : 5h
Blachére & Young | Céramique Prismes Immersion 6h  -14/+14°C Dégel dansT'ean 25 Gel:3h Dilatométrie
(1975) 5x1,2x0,8cm totale : Dégel +6°C: 2h
4h 2 P am. Diégel +14°C : 1h
Houiou Béton Cylindres Aun. saturé : 24h  20/+5°C  Ech. dansun 5 Desc, : 5h Fréquence de
{1975) {g:10cm, €, 2) 2 mois manchon en Gel : 10h résonance
caoutchoue Mont. : 3h Dilatométrie
Dégel : 6h
Bousquié Calcaire Cylindres Saturation 24h -BH10°C Trenche deau 3 Desc. : 6k Module
{1979) (g:dcm, L:5cm)  IHirschwald alabase de Gel: 6h d'élasticité
Tech, Mont. ; 4h Clerité
Dégel : Bh des ondes
Labo, Géom. Caen Calcaire Cubes 100% sous vide 24k -15/4+15°C  Tranche d'eau 5 Desc. : 6/12h  Caracidrisation
Lautridou & QOzoufl (10cn) ouHirschwald 480  -30415°C  Alabasede 3 Gel : 6/12h des gélifracts
(1982) l'ech. Mont. : 6/12h
Dégel : 6/12h
Me Greevy & Calcaire Cubes Abs. capillaire, 24h  -10410°C  Tranche d'ean 2 Gel : $h Perte de masse
Whalley & gres (5cm) 48h, tranche 4 labase de Dégel : 15h
(1985) d'ean 4 1a base l'ech.

Tab. 10.1. Tableau récapitulatif des principaux types de cycles gel/dégel rencontrés dans la littérature.



1.2.2. Etar de saturation

L'état de saturation initial du matériau avant les cycles gel / dégel doit &tre homogeéne. Les
différents cycles présentés dans le tableau 10.I proposent des immersions totales pendant quelques
heures (Mamillan, 1984, Recommandations RILEM, 1980, Standard ASTM, AFNOR B 10.513,
1991) ou pendant 48 heures (saturation Hirschwald, Tourenq, 1970, Bousquié, 1979, Lautridou et
Ozouf, 1982). Les conditions d'humidité pendant les cycles gel / dégel doivent permettre de
conserver I'état de saturation initial. La condition d'humidité 1a plus répandue est une réalimentation
en eau de I'échantillon au dégel ou en continue au cours des cycles. L'alimentation continue s'effectue
généralement par Ia disposition des échantillons dans une cuve avec une tranche d'eau centimeétrique a
leurs bases. Cette méthode a été adoptée pour éviter la perte de saturation des échantillons durant le
gel (Williams et Smith, 1989) par un phénomeéne “d'avto-dessiccation" (Litvan, 1980). Le
réajustement de la saturation des échantillons est également, dans certains modes opératoires, réalisé
seulement aun dégel par immersion dans I'eau pendant cette phase {(Mamiilan, 1884, AFNOR,
RILEM, ASTM). Durant ce procédé, et si la vitesse de refroidissement est lente, une évaporation peut
exister entre la sortie de I'eau de I'échantillon et le début effectif du gel dans le matériau (Vénuat,
1979). Par contre, pour une vitesse de refroidissement normale, McGreevy et Whalley (1985) ont
bien montré gue le dégel dans I'ean provoque une forte augmentation de 1a saturation dans le matériau
par un phénoméne d'aspiration vers les zones froides (Fig. 10.2).

Cette figure présente des augmentations importantes de degré de saturation observées lors de
1a réalimentation en eau des échantillons au dégel. Plus la saturation initiale est importante, plus
l'augmentation du degré de saturation est rapide.
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La quantité d'eau présent dans le matériau intervient plus fortement dans le mécanisme de
dégradation si ce matériau est soumis an gel sur toutes ses faces ou seulement sur une face. Dans le
cas d'un gel sur toute les faces, le front de gel forme une frange plus ou moins sphérique qui débute 2
la périphérie du matériau et blogue, en fin de gel, une guantité d'ean interstitielle sous pression au
coeur de 1'échantillon. Les dommages sont plus importants dans ce cas que pour un gel sur une seule
face ol des gradients de circulation d'eau peuvent se mettre en place entre les faces gelées et non
gelées Mamillan, 1984).

1.2.3. Méthodes de mesure de lU'endommagement

La mesure de l'endommagement peut étre soit directe, soit indirecte. Les méthodes directes
consiste en une mesure des modifications de 1'échantillon aprés un certain nombre de cycles
gel/dégel. elles consistent soit en une approche qualitative des endommagements, par description
visuelle (ASTM, C 672/76), soit en une quantification de l'endommagement, principalement par des
mesures de variations de volume (RILEM, 1980, Mamillan, 1984, AFNOR B 10.513, 1991) et de
longueur (dilatométrie, Blachere et Young, 1975, Houiou, 1975, Mamilan, 1984), La perte de masse
de I'échantillon (ASTM €7/66, McGreevy et Whalley, 1985) ou la caractérisation des gélifracts
(Lautridou et Qzouf, 1982, Letavernier, 1984) sont d'autres moyens directs de mesure de la
dégradation.

Les méthodes indirectes consistent en une mesure de I'évolution, généralement décroissante,
d'un paramétre externe aux échantillons au cours des cycles. On détermine une valeur seuil de ce
paramétre en dessous de laquelle il y a endommagement. La chute de la fréquence de résonance
(RILEM, 1980, Mamillan, 1984, AFNOR B10,513, 1991) ou de la vitesse des ondes ultrasoniques
(Tourenq, 1970, Bousquié, 1979, Masson, 1979) sont les méthodes indirectes les plus couramment
employées. L'évolution des caractéristiques mécaniques des matériaux peut étre également utilisée
pour mesurer l'endommagement ; Toureng (1970) préconise la réalisation d'essais de tractions aprés
un nombre donné de cycles ; Bousquié (1979) propose la mesure du module d'élasticité, ou son
calcul & partir des vitesses des ondes ulfrasoniques. Ces méthodes indirectes sont intéressantes
puisquelles ne nécessitent pas la rupture compléte du matériau, les premiers signes
d'endommagements étant enregistrés bien avant la destruction de I'échantillon. De ce fait, les modes
opératoires utilisant ces techniques ont un nombre de cycles plus réduits (25 3 50) que dans le cas des
méthodes directes (200 cycles pour Lautridou et Ozouf, 1982, 150/200 cycles pour McGreevy et
Whalley, 1985).

La notion d'endommagement est liée & la saturation en eau du matériau : celui ci augmente
avec le degré de saturation de la roche. Ainsi, Fagerlund (1971) définit un degré de saturation critique
au dessus duquel le matériau présente une altération par le gel. La comparaison de ce degré de
saturation critique avec la saturation maximale que peut prendre un matériau en conditions naturelles
fournit un critdre de durabilité des matériaux calcaires (Mamillan, 1984, NF B 10.512, 1975, pierres
calcaires ; mesure de la teneur en eau critique).
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2. DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Les cycles gel/dégel sont réalisés A l'intérieur d'une enceinte climatique (capacité ; 1000 litres)
avec programmation des températures, de leurs variations, et du degré dhumidité relative (de 0 2
98%). La température est donnée avec une précision d'un demi degré.

2.1. CYCLES GEL / DEGEL CHOISIS
2.1.1. Températures minimales, maximales et vitesse de refroidissement

Nous souhaitions reproduire un cycle journalier, simulant un gel nocturne et un dégel diurne ;
nous avons donc adopté un cycle d'une durée de 24 heures avec 11 heures de gel (descente et palier)
et 13 heures de dégel (remontée et palier). Un cycle principal, représentant un gel brutal (-20/+20°C
avec une vitesse de refroidissernent de 8°C/h), a ét€ utilisé sur tous les matériaux 3 plusieurs degrés de
saturation. Un second cycle, simulant un gel plus doux (-5/4+20°C, avec une vitesse de
refroidissement de 5°C/h) a €t mené sur certains matériaux A des degrés de saturation donnés.

Les paliers de gel sont réduits & 6 heures, alors que les paliers de dégel ont une durée de 8
heures, suivant les préconisations de Blachere (1979). Dans le détail, ces cycles se présentent comme
suit (Fig, 10.3) :

Gel brutal : Gel doux ;

- descente de 20 4 -20°C : 5h, - descente de 20 4 -5°C : 5h,

- palier de gel 4 -20°C : 6h, - palier de gel & -20°C : 6h,

- remontée de -20 4 20°C : 5h, - remontée de -5 2 20°C ; 5h,
- palier de dégel 3 20°C : 8h. - palier de dégel 3 20°C : 8h.

Ces cycles correspondent aux variations de températures dans I'enceinte. Les cycles réels au
niveau des &chantillons sont déterminés par une mesure de la température sur la surface des
¢échantillons. Un décalage d'environ 2 heures apparaft entre les températures de l'enceinte et leurs
mesures sur I'échantilion (Fig. 10.3).
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Fig. 10.3. Détails des cycles gel/dégel utilisés. Température
dans l'enceinte et température a la surface de l'échantillon,

2.1.2. Saturations des échantillons

Les échantillons se présentent sous forme d'éprouvettes cylindrigues (@ : SOmm, L :100mm),
carottées perpendiculairement 2 la stratification si celle-ci est présente et & faces rectifiées. Ces
échantillons sont soumis aux cycles gel / dégel avec des degrés de saturation divers allant de 5% 4
100%. La saturation totale est obtenue par immersion totale sous vide. A partir de cette saturation, les
saturations intermédiaires sont atteintes par séchage suivant la méthode utilisée pour I'étude des
propriétés ultrasoniques en fonction de la saturation (Chap. 6, § 3.4.2). Des éprouvettes A degrés de
saturation Hirschwald viennent compléter cette gamme de saturation. Ce degré de saturation est
obtenu par immersion totale pendant 48 heures 4 pression atmosphérique selon le protocole présenté
précédemment (Chap. 7, § 2.1.1). Une fois le degré de saturation voulu atteint, les éprouveties sont
enveloppées dans un manchon en caocutchouc étanche et ne sont soumis aux cycles qu'aprés une
période de quelques heures afin d'obtenir un état d'équilibre dans le matériau. Une attention
particuliere est donnée 2 l'emballage des matériaux ; aucune bulle d’air ne doit étre pi€gée entre
l'enveloppe et I'échantillon, ceci surtout au niveau des faces sommitales sur lesquelles vont reposer
les transducteurs ultrasoniques ; 1a vitesse des ondes et le signal ultrasonique risqueraient d'étre trés
diminués par la présence d'air sur ces surfaces. Pour éviter ce probleme, l'intérieur de l'enveloppe en
caouichouc est préalablement humidifié et un léger vide est réalisé entre I'échantillon et I'enveloppe,
celle ci venant "se coller” sur la surface de I'échantillon. Pendant les périodes de dégel, le degré
d'humidité dans I'enceinte est maintenu 4 95%.

A la fin des cycles gel / dégel, une pesée est réalisée pour vérifier la conservation du degré de
saturation initiai.
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2.1.3. Mesure de l'endommagement

Nous ne souhaitions pas systématiquement arriver jusqu'a la destruction totale du matériau,
obtenue aprés un grand nombre de cycles {environ 150 cycles pour détruire une roche calcaire, ce
nombre dépendant bien sfir de 1a gualité du matériav, (Letavernier, 1984)). Nous avons donc utilisé
une méthode indirecte reposant sur I'évolution des propriétés ultrasoniques au cours des cycles gel /
dégel. Ceci nous a2 permis de réduire le nombre de cycles 3 un maximum de 50, ces propri€tés
marquant généralement les premiers signes d'endommagement sans que le matériau 50it apparemment
altéré (Toureng, 1970).

Ces propriétés sont mesurées soit en continu pendant les cycles, soit en phases initiale et
finale. Le matériau étant ia plupart du temps particllement ou totalement saturé, seules les vitesses
longitudinales (Vp) ont été mesurées au cours des cycles. Les vitesses des ondes transversales (V)
ont ét€ déterminées 2 la fin des cycles sur échantillons secs.

La prise des ultrasons durant les cycles demande un montage particulier. Les échantillons étant
saturés, nous avons utilisé le montage en immersion présenté précédemment (Chap.6, ultrasons, §
2.2.1), constitué d'une cuve en plexiglas équipée d'emplacements pour recevoir les transducteurs.
Un mélange antigel eau/méthanol 2 50% remplace 1'eau et sert de couplant entre les transducteurs et
I'échantillon. L'ensemble cuve/transducteurs/échantilion est placé dans l'enceinte et est relié au
dispositif d'acquisition des données par une sortie de céble.

La figure 10.4 présente un exemple de I'évolution des vitesses longitudinales an cours d'un
¢ycle. Ce parametre augmente lorsque la température est négative du fait d'une vitesse plus €levée
dans la glace que dans I'eau {(environ 3800m/s pour la glace et 1800m/s pour I'eau (Lliboutry,
1964)). La vitesse atteint son maximum & la fin du palier de gel. En fait, ce décalage est dii an retard
de température entre P'enceinte et l'échantillon. Si on reprend la figure 10.3, on s'apergoit que la
vitesse maximale correspond bien  la température minimum au niveau de 'échantilion. Au dégel, 1a
vitesse décroft rapidement jusqu'a une valeur inférieure 2 la valeur initiale, du fait d'un
endommagement du matériau,

Vp (m/s) T (°C)
4600 T
20
4200
38001 — 0
3400 -
time (h) ¥ .
2000 . : _ me (h) 20
0 5 11 16 24

Fig, 104, Evolution de la vitesse de l'onde P au cours d'un cycle gel/dégel,
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2.1.4. Modes opératoires
2.1.4.a. Cycles gel/dégel classiques

Les éprouvettes de chaque faci®s sont amenées 3 des degrés de saturation s'étalant de 5 2
100%, cette gamme comprenant le degré de saturation Hirschwald. Ces €prouvettes, saturées et
enveloppées dans un manchon en caoutchouc, sont soumises & 50 cycles de gel / dégel "brutal” (-20 /
+20°C). Les propriétés ultrasoniques sont mesurées a la fin du palier de gel (température de l'enceinte
qui correspond au maximum de vitesse comme nous l'avons vu précédemment} et & 1a fin du palier de
dégel afin d'obtenir la température minimale atteinte, La prise de vitesse au dégel nous intéresse plus
particulidrement puisque c'est pendant cette phase que se marquera I'endommagement du matérian.

Les propriétés ultrasoniques (Vp et V) sont également mesurées 4 la fin des 50 cycles, une
fois le matériau revenu A un état sec aprés séchage 3 1'air puis 3 I'étuve 2 60°C pendant 10 heures (afin
d'éviter Ies chocs thermiques trop importants).

Ces cycles sont réalisés sur environ trente éprouvettes par faciés. Le premier type de mesure
(mesure en continu) ne concerne que quelques saturations (100%, Hirschwald et une saturation
intermédiaire).

Les cycles de gel "doux" sont effectués dans les mé€mes conditions mais seulement sur
quelques facies et A deux degrés de saturation (100%, Hirschwald).

2.1.4.b. Cycles gel/dégel avec mesure de 'atténuation

La mesure de l'atténuation et la détermination du facteur de qualité demande un soin
particulier. Ce parametre est trés sensible aux modifications du matériau et 1'éprouvette ne doit pas
gtre déplacée si l'on veut avoir des valeurs comparables et ne prendre en compte que les variations
liées & I'endommagement du matériau. Un seul échantillon peut &tre traiter pendant une série de
cycles. Cet échantillon est installé dans la cuve et subit 25 c¢ycles de type brutal sans déplacement.
L'évolution du signal ultrasonigue est suivi en continu et est enregistré 2 1a fin de chaque palier, de
gel et de dégel. Ces mesures ont &1 réalisées sur tous les faciés 2 saturation totale ou Hirschwald.

2.1.4.c. Descente en température

Une simple descente en température a €té réalisée afin d’estimer 'évolution des teneurs en eau
non gelée avec la température. Dans ce cas, le méme mode opératoire que précédemment (mesure de
I'atténuation) a €t€ utilisé, La descente s'effectue par palier de température. A chaque palier, le signal
est enregistré un fois qu'il a atteint une forme constante ; les vitesses et atténuations sont ensuite
calculées, '
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3. RESULTATS - INTERPRETATIONS

3.1. ETALONNAGE DE LA CUVEA ULTRASONS

_ Le signal vltrasonique transmis se propage dans le bain d'antigel avant de traverser
I'échantillon et d'étre récupéré par le transducteur récepteur. Le temps de retard, correspondant 3 1a
traversée du fluide, doit &tre soustrait au temps total de passage de 1'onde lu sur P'oscilloscope. La
connaissance de la distance exacte entre le transducteur et I'échantillon est nécessaire pour déterminer
ce temps de retard.

Les variations de température subies par la cuve en plexiglas et par le bain d'antigel
engendrent des modifications dans la distance et dans la réponse du fluide aux ultrasons.

Nous avons donc procédé 2 un étalonnage de 1a cuve avec une éprouvette d'aluminiom ; la
variation de longueur est déterminée par ;

AL/L = AT (10.1)
ol ¢ est le coefficient de dilatation thermique,

o =-1,96.10-3 °C-1 pour le plexiglas,

o = -0,65.10-3 °C-1 pour I'aluminiam.

La figure 10.5a présente la variation de longueur de la cuve avec la température. Par contre,
I'étalonnage du bain a été effectué empiriquement en mesurant le temps de passage de I'ultrasons en
continu dans le bain au cours d'une descente en température (Fig. 10.5b).

L'ensemble des valeurs de vitesses et d'atténuations qui seront présentées par la suite
tiendront compte de cette correction.
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Fig. 10.5. Etalonnage de la cuve & ultrasons. (a) : évolution de la distance entre
les transducteurs avec la température, (b) : évolution du temps de passage
des ultrasons dans le bain avec la température.
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3.2. VITESSES DES ONDES AU COURS DES CYCLES GEL/DEGEL
3.2.1. Evolution des vitesses durant les cycles

Les échantillons sont soumis aux cycles gel/dégel suivant le mode opératoire relatif aux cycles
classiques (§ 2.1.4.a). L'évolution des vitesses, mesurées au palier de dégel, pendant 50 cycles
-20/+20°C est portée sur la figure 10.6. Les degrés de saturation sont de 100% ou équivalents 4 la
saturation Hirschwald (un degré de saturation intermédiaire de 60% a été rajouté pour le calcaire de
Dugny 2 A facies crayeux). Dugny 1 et Lérouville, évoluant respectivement comme Gudmont 1 et
Euville, n'ont pas été portés sur la figure 10.6. Le calcaire de Jaumont est représenté par le faciés J5.

Les deux principales familles de réseaux poreux, définies par la porosimétrie au mercure, se
comportent différemment pendant ces cycles. Les calcaires a réseaux poreux complexes (Jaumont,
Euville, Gudmont 1), & un degré de saturation de 100%, ont une vitesse qui décroit rapidement puis
qui tend A se stabiliser aux environs du trentiéme cycle (Fig. 10.6.a). La vitesse 4 50 cycles est
réduite de 40% pour le calcaire de Jaumont, et d'environ 30% pour le calcaire d'Euville et de
Gudmont 1. Ces mémes matériaux 2 saturation Hirschwald, ne montrent pratiquement pas de
variation de vitesses. Dans ce cas, la saturation Hirschwald est inférieure & 80%.

Par contre, la vitesse dans les calcaires 2 réseaux poreux unimodaux décroit réguliérement au
cours des cycles que ces matériaux soient saturés & 100% ou 2 saturation Hirschwald (Fig. 10.6.b).
Dans ce cas, 1a saturation Hirschwald est élevée (environ 95%). La vitesse est diminuée de 50% apres
50 cycles. Le calcaire de Dugny 2 (texture crayeuse) montre une vitesse qui se stabilise & partir d'un
degré de saturation de 60%.

La figure 10.7 compare I'évolution des vitesses sur les calcaires de Jaumont et de Dugny 2,
saturés A 100%, au cours de 25 cycles 4 -20°C et 3 -5°C. La variation de vitesse n'est modifiée que
pour le calcaire de Faumont ; celle-ci diminue plus progressivement durant les cycles de gel doux.

L'évolution des vitesses, mesurées au palier de gel & -25°C et 4 -5°C, apparait sur la figure
10.8. Seuls les calcaires de Jaumont et de Dugny 2 sont portés sur cette figure, Dans les deux cas, la
vitesse augmente fortement au cours du premier cycle (transformation eau - glace), puis diminue
jusqu'au cinquidme cycle. Ensuite, les évolutions différent : la vitesse se stabilise (avec une tendance
a Yaffaiblissement) pour le calcaire de Jaumont au cours des cycles 2 -20°C ; durant ces mémes
cycles, le calcaire de Dugny 2 montre une vitesse qui se stabilise également mais avec tout de méme
une tendance A I'accroissement ; par contre, au cours des cycles 4 -5°C, et pour Ies deux calcaires, la
vitesse augmente plus nettement apres le cinquidme cycle.
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Fig. 10.6. Evolution de la vitesse des ondes longitudinales
mesurées au palier de dégel au cours de 50 cycles -20/+20°C.

(a) Calcaires & réseaux poreux bimodaux a multimodaux,
(b) Calcaires a résequx poreux unimodaux.
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au palier de dégel au cours de 25 cycles -20/+20°C et -5/+20°C
pour les calcaires de Jaumont et Dugny 2, saturés a 100%.
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Fig. 10.8. Evolution des vitesses des ondes longitudinales mesurées
au palier de gel au cours de 25 cycles -20/4+20°C et -5/+20°C pour
les calcaires de Jaumont et de Dugny 2 saturés & 100%.

Ces résultats permettent de tirer quelques conclusions intéressantes. La notion de degré de
saturation critique (Fagerlund, 1971, Mamillan, 1984) apparait sur la figure 10.6. Cette saturation
critigue est li€e au type de réseaun poreux, Les calcaires a réseaux poreux bimodaux 4 multimodaux
ont un coefficient d'Hirschwald inférieur oun égal 2 80% et ces matériaux, A ce degré de saturation, ne
présentent pas de modifications au cours des cycles. Par contre, les calcaires & réseaux poreux
unimodaux ont des degrés de saturation supérieurs & 90% et montrent, & ces saturations, les mémes
modifications que pour une saturation totale. La saturation Hirschwald est inférieure au degré de
saturation critique dans le premier cas, mais lui est supérieure dans le cas des réseaux poreux
unimodaux.

L'allare différente des évolutions de vitesses entre ces deux familles de réseaux poreux peut
étre expliquer en tenant compte des renseignements fournis par la figure 10.7. Le calcaire de
Jaumont, saturé & 100%, soumis aux cycles de gel doux (-5°C), montre une évolution proche de celle
du calcaire de Dugny 2 (diminution plus progressive de la vitesse). Ceci peut résulter de l'intervention
d'an mécanisme de gel différent pour ces deux types de cycles. Le gel doux correspondrait plutdt &
des contraintes issues d'un mécanisme type succion cryogénique ol 1'écoulement de 1'eau vers les
zones froides est favorisée (Aguirre-Puente et Bernard, 1978). Les contraintes résultant du gel brutal
(-20°C) peuvent s'interpréter par l'action des surpressions dans la glace lors du passage des
ménisques des pores larges vers les capillaires fins, le gel débutant d’abord dans les vides de plus
grandes dimensions (abaissement du point de congélation dans les pores fins). Ces géométries
correspondent bien A la structure des réseaux poreux bimodaux. A saturation Hirschwald, ces pores
larges pi¢gent de {'air ; le nombre des systtmes pores larges/capillaires disponibles pour le transfert
du front de glace est plus faible, les contraintes sont réduites et dissipées par la compression de I'air

Diégé.
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Dans le ¢cas du caleaire de Dugny 2, A réseau poreux unimodal, les contraintes principales sont
issues d'un phénomane de succion cryogénique avec élargissement des capillaires renfermant le front
de glace (correspondant au gonflement d'un sol). Les contraintes par surpression dans la glace sont
faibles du fait de rapport rayor de pores / rayon d'accés proche de 1. Quelque soit sa saturation, les
medifications de ce matériau sont donc issues d'une aspiration de l'eau vers les parois froides,
induisant des contraintes moins élevées que celle provenant des surpressions de glace, mais continues
au cours des cycles (diminution progressive de la vitesse).

L'aspiration de 1'sau lors du phénomene de succion cryogénique est facilitée par la présence
d'ean lie qui sert en quelque sorte de canal d'€coulement. L'aspiration s'effectue des capillaires plus
fins (correspondant au résean connecté) vers les capillaires plus larges, sites de 1a transformation ean
- glace. Les calcaires & réseau poreux unimodaux ont une surface spécifique de pores associée an
réseau connectée plus grande que pour les autres réseaux (cf. Chap.4, porosimétrie an mercure, §
4.5.2.) et une quantité d'eau lie, distribuée sur cette surface, plus importante. It semble donc logique
que l'aspiration d'eau vers les zones froides, et le phénomeéne de succion cryogénique en résultant,
soit plus marqués pour les matériaux a réseaux poreux unimodaux,

La prédominance des mécanismes de succion cryogénique lors de cycles de gel doux se
remarque également sur 1a fig. 10.8, L'augmentation de la vitesse mesurée au palier de gel, pour les
calcaires de Dugny 2 (A -20°C et -5°C) et de Jaumont (2 -5°C) peut provenir de la formaticn d'une
couche de glace sur la surface externe des échantillons formant ainsi un chemin préférentiel pour
I'onde ultrasonique. La formation de cette couche externe est 1a signature d'un phénomeéne de type
succion cryogénique. Cette augmentation de vitesse lors du gel peut également provenir d'une
augmentation de la quantité de glace au cours des cycles successifs et donc d'une diminution de la
teneur en eau non gelée dans le matériau,

3.2.2. Estimation d'un degré de saturation critique

Un matérian poreux n'est endommagé par le gel que si la quantité d'ean disponible est
supérieure A une valeur critique qui définit un degré de saturation critique, S¢r (Fagerlund, 1979). La
valeur de Sy est une caractéristique pour un matérian donné et conduit 3 une teneur en air critique, agr
{complément 2 1a porosité), au dessus de laguelle le matérian est protégé. Ces deux paramétres sont
reliés par :

Mg
Ser =G amy (10.2)

oli wg est 1a teneur en eau du matériau disponible au gel, wg = we - wng,
we est 1a teneur en eau du matériau,
wig est la teneur en eau non disponible au gel (eau non gelée).
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Fig, 10.9. Evolution du module d'Young, mesuré & partir des vitesses, en fonction
de la saturation des échantillons au cours de 25 cycles de gel/dégel (-20/+20°C).
Ef/Ei : rapport du module aprés les cycles sur le module initial.
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Ce degré de saturation critique est déterminé en suivant 1'évolution d'un parameétre d'un
matériau au cours d'un nombre donné de cycles, le matérian étant représenté par des échantillons &
différentes saturations. Le degré de saturation pour lequel on observe une variation brutale du
paramétre utilisé correspond 8 Ser. Mamillan (1984) utilise I'évolution de l'allongement des
échantillons, mesuré par dilatométrie, pour déterminer S¢r. Fagerlund (1971, 1979) préconise le suivi
du module d"Young (E, module d'élasticité). L'évolution de ce parametre a l'avantage de présenter
généralement un point de cassure trés net 4 une saturation donnée, De plus il peut Etre déterminé
d'une manidre non destructive par une combinaison des vitesses ultrasoniques longitudinales et
transversales (cf. Chap. 6., § 3.3, €q. 6.6 et 6.7).

Nous avons utilisé cette derniere méthode pour estimer le degré de saturation critique. Les
vitesses longitudinales et transversales sont mesurées avant et apr®s les cycles sur une vingtaine
d'échantillons par faciés, & degrés de saturation compris entre 5 et 100%, obtenus par séchage
(méthode décrite précédemment). L'évolution du module d'Young, calcul€ & partir des vitesses, en
fonction de la saturation de 1'échantillon ayant subi 25 cycles est présentée sur 1a figure 10.9. Nous
n'avons porté sur cette figure que les cas des calcaires de Jaumont et de Dugny 1 et 2, représentant les
grands types de réseaux poreux définis pour les matériaux étmdiés.

Le rapport Eginal/Einirial montre, dans tous les cas, une chute brutale pour une saturation située
autour de 80% (82% pour Jaumont et Dugny 1, 75% pour Dugny 2). Le degré de saturation
Hirschwald du calcaire de Jaumont est nettement inférieur & S¢r (60%), celui du calcaire de Dugny 1
est du méme ordre (80%). Dans ce cas, le degré de saturation critique correspond 2 la saturation des
pores nodaux. Le gel de 'eau dans ce type de structure entraine des surpressions importantes dans la
glace (passage des ménisques de ces structures vers les étranglements fins). Par contre, le calcaire de
Dugny 2 2 un degré de saturation Hirschwald netiement supérieur & S¢gr (95%). Ceci confirme
I'évolution des vitesses sur les matériaux a saturation Hirschwald observées précédemment. S ne
semble pas varier énormément d'un facies & l'autre, mais c'est surtout son rapport avec la saturation
Hirschwald, qui détermine 'endommagement du matérian en conditions naturelles.

Une mesure de la porosité totale accessible & I'eau sous vide a ét€ réalisée sur ces échantillons
aprés les 25 cycles de gel/dégel. L'évolution de ce paramétre en fonction de la saturation lors du gel
varie selon les facies (Fig. 10.10). La porosité augmente nettement pour le calcaire de Dugny 2
(environ 8%), cette augmentation est plus réduite pour le calcaire de Jaumont (2%), voir nulle pour
Dugny 1,

La différence de mécanisme de gel envisagé précédemment peut §tre la cause de ces variations,
La succion cryogénique prépondérante aun sein du calcaire de Dugny provoque un €largissement du
milieu poreux d'od une nette augmentation de la porosiié totale. Par contre, les surpressions dans la
glace, génératrices des contraintes, pour les deux autres calcaires, provoquent une fissuration
ponctuelle, de faible volume par rapport au volume poreux total, et qui n'engendre pas de grande
variation de la porosité,
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L'évolution du facteur de qualité (atiénuation de l'onde ultrasonique) en fonction de la
saturation pendant le gel, calculé sur ces mémes échantillons, est plus diffuse (Fig. 10.11). Comme
nous I'avons vu au cours de I'étude des propriéiés ultrasoniques de ces matériaux, le facteur de
qualité marque des variations trés fines du signal ultrasonique mais ces variations sont masquées par
la variabilité des échantillons et les conditions expérimentales : I'éprouvette cylindrique n'est pas
forcément repositionner de 1a méme fagon lors des enregistrements des signaux avant et aprés gel
(rotation de 1'éprouvette), ceci pouvant entrainer des variations supplémentaires.
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Fig. 10.10. Evolution de la 108 ot
porosité totale en fonction de la A
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* +
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3.3. ATTENUATION DES ONDES AU COURS DES CYCLES

L'utilisation de l'atténuation des ondes ultrasoniques pour suivre I'évolution des matériaux an
cours du gel est fondée sur le méme principe que pour les vitesses. L'atténuation de I'onde est plus
faible dans un matériau gelé que dans le méme matériau a I'état initial du fait de la bonne transmission
du signal dans la glace ; elle est par contre plus élevée dans le matériau dégelé du fait de
I'endommagement causé par le gel (Fig, 10.12), Le spectre du matériau initial peut &tre utilis€ comme
spectre témoin pour la méthode du rapport des spectres présentée précédemment (Chap. 6., § 2.4},
du fait de sa faible atténuation initiale par rapport & F'atténuation li€e aux cycles gel/dégel successifs
(Toksbz et al., 1979).

500 Volts.sec 1E-9

400 4

300 4

200

100 -

0 0.2 0,4 0.6 0,8 1/sec 186 4

Fig. 10.12. Spectres des signaux ultrasoniques a l'état initial, gelé et dégelé.

3.3.1. Evolution du facteur de qualité au cours de cycles gelldégel

L'étude de 'atténuation des ondes ultrasoniques au cours du gel n'est réellement performante
que si {'échantillon n'est pas déplacé pendant I'ensemble des cycles pour éviter de prendre en compte
des variations lides aux conditions expérimentales. Nous avons donc procédé a des cycles gel/dégel
sur un échantillon saturé totalement ou partiellement (saturation Hirschwald), enveloppé dans un
manchon en caoutchouc et disposé dans la cuve A ultrasons pendant 1a totalité des cycles.

L'évolution des facteurs de qualité au cours de 25 cycles gel/dégel A -20°C est résumée sur la
figure 10.13. La distinction observée au cours de la mesure des vitesses ultrasoniques apparait
également sur cette figure,

Le facteur de qualité évolue par chute brutale et palier pour les calcaires 3 réseaux poreux
complexes, saturés 4 100% (Jaumont, Euville, Gudmont 1), marquant un endommagement important
mais ponctuel du matérian. Le facteur de qualité ne montre pas de variation notable si ces matériaux
sont & saturation Hirschwald, le degré de saturation critique n'étant pas atteint. Ces roches calcaires
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présentent des diminutions brutales de Q au cours des premiers cycles ; des chutes secondaires du
facteur de qualité apparaissent 12 of les vitesses étaient stabilisées (décrochements autour du huitidme
cycle pour Jaumont et Euville),

La diminuotion de Q est plus progressive pour les matérianx 2 réseaux poreux unimodaux
saturés 2 100% ou A Hirschwald (Dugny 2, Gudmont 2). Cependant, cette évolution est plus marquée

que dans le cas des vitesses.

Du point de vue des mécanismes de gel, les mémes conclusions peuvent étre tirées :

- prépondérance d'un phénomeéne de succion cryogénique pour les calcaires 4 réseaux poreux
unimodaux résultant en un endommagement continu,

- surpression dans la glace occasionnant des endommagements plus ponctuels et successifs,
liés & la progression du front de glace, dans un calcaire A réseau poreux hétérogéne, bimodal A
multimodal.

| Unimodaux

0 Cycles 0 Cycles

0 5 10 15 2 25 g 5 10 15 20 25
~u~ Gudmont2 100%  -¢— Dugny2 100% -m— Janmont 100% .&— Euville Hirsch.

-0~ Gudmont2 Hirsch, -~ Dugny Hirsch, O~ Jaumont Hirsch, =a=— Gudmonti 100%

«~+= Euville 100% -A- Gudmont] Hirsch.
Fig. 10.13. Evolution du facteur de qualité Q dans les matériaux d réseaux
poreux unimodaux (figure de gauche) et multimodaux (figure de droite)
au cours de 25 cycles de gel/dégel (-20°C/4+20°C),
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3.3.2. Controle de l'endommagement

Nous allons nous attaché plus particulidrement & deux facids, les calcaires de Jaumont et de
Gudmont 2, afin de confirmer les conclusions précédentes concernant les types de mécanismes mis
en jeu lors du gel et les endommagements résultants. Ce contrdle de l'altération est principalement
fondé sur des essais de compression isotrope et des analyses porosimétriques (Remy et al., 1994).

Pour réaliser ces essais, des échantillons cubiques de Scm d'aréte ont ét€ placés dans
T'enceinte climatique simultanément 4 la mesure de I'atténuation sur une éprouvette cylindrique. Les
cubes proviennent du méme bloc de matériau que I'éprouvette cylindrique et sont taillés de fagon & ce
qu'un plan soit parallele 3 la stratification (plan 1). L'orientation des faces par rapport & ce plan 1 est
le méme que pour l'essai de compression isotrope (Chap.5., § 2.1., Fig. 5.2). Les cubes sont dans
des conditions de saturations identiques a celles de I'éprouvette, Nous nous sommes plus
particulidrement intéressé€s au comportement 2 saturation totale puisque nous souvhaitions étudié
I'endommagement du matérian. La porosité totale et les propriétés ultrasoniques sont mesurées au
préalable sur chaque cube ; Ia fissuration initiale déterminée par un essai de compression isotrope
ainsi gue le spectre porosimétrique du matérian sain sont issus d'nn cube témoin. Aprés un nombre
de cycles donnés, un cube est sorti de l'enceinte, séché (air et étuve) et les paramétres précédant sont
mesurés. Ces propriétés représentent un instantané de I'état de 1'éprouvette au cycle donné.

L'¢volution au cours des cycles gel/dégel des facteurs de qualité déterminés sur les cubes
confirme les tendances observées précédemment. Sur l'exemple de la figure 10.14, concernant le
calcaire de Jaumont, les évolations sur cubes et sur éprouvettes sont similaires ; la chute secondaire
de la vaieur de Q au huitidme cycle apparait également sur les cubes.

3,6 -

044 l\ o.n

0.2 4

'0 T T 1
0 5 10 15 20

Fig. 10.14. Evolution des facteurs de qualité au cours des cycles gel/dégel
sur cubes et sur éprouvettes cylindriques. Q¢Q; : rapport du facteur de qualité
a un cycle donné sur le facteur de qualité initial.
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L'évolution de la fissuration et du spectre porosimétrique au cours des cycles successifs

permet de différencier les deux matériaux considérss.

Le spectre porosimétrique du calcaire de Jaumont ne présente pas de modification notable en
fonction des cycles ; sa porosité totale évolue peu (Fig. 10.15). Par contre, I'allure des courbes
d'injection de mercure du calcaire de Gudmont 2 est largement modifiée (Fig. 10.16). L'ensemble du
réseau poreux est décalé vers les plus grands rayons ; 'augmentation de la porosité totale (13 2 15%,
fig. 10.15) découle principalement d'une porosité libre plus importante (7,5 4 9,5%). L'élargissement
des vides libere des pores qui étaient comptabilisés dans la porosité pi€gée ; il en résulte une
augmentation du réseau connecté,

12 Nf/Ni
« Gudmont 2, 100%
1,16 { | o Jaumont, 100% Fig. 10.15. Evolution de la porosité
- accessible a l'eau sous vide en fonction du
1,12. nombre de cycles. NgN; : rapport de la
- porosité & un cycle donné sur la porosité
1.08 initiale.
1,04 -
g o o o [n]
- Cycles
o T ' T 2
0 5 10 15 20 25
15 Nt(gel
NHg(%) e 14,4%
Nt 13%
Ni(geh _{_ _ ..9,15_‘;%_
Np | S7R,
. — -J e | s -_6,3_‘%3
" Nop(gel) 4,9%
r(microns)
0,001 0,1 1 10 100

Fig, 10.16, Courbes porosimétriques du calcaire de Gudmont 2 avant et aprés 25 cycles de
gel/dégel (-20/+20°C) G l'étar saturé. Les courbes en gras correspondent & U'état initial.
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Le comportement de ces matériaux durant I'essai de compression isotrope est inversé, Le
calcaire de Gudmont 2 ne montre pas d'évolution de fissuration. Par contre, la porosité de fissure
augmente nettement au cours des cycles dans le cas du calcaire de Jaumont, Les courbes pression -
déformation volumique de ce matériau, correspondant & un nombre de cycles gel/dégel croissant, sont
présentées sur la figure 10.17. La valeur de 1a porosité de fissure 7}g augmente nettement au premier
et au huitidme cycle. Le module de compressibilité (bulk modulus, K}, déterminé par Ia pente de la
partie linéaire de la courbe, évolue peu ; le matériau se fissure mais les caractéristiques mécaniques de
la matrice solide ne changent pas. Les spectres de fissuration, issus de la double dérivation de la
courbe N(P) (voir Chap.5., § 1, Fig. 5.1), montrent surtout une augmentation de Ia densité de fissure
et non du coefficient de forme (Fig. 10.18). Nous avons vu précédemment que 1a densité de fissure a
une influence plus importante sur le facteur de qualité que Ie coefficient de forme.

L'analyse des déformations dans chaque plan du cube fait ressortir une premi2re fissuration
dans le plan 1 (plan de stratification) au cours des premiers cycles et I'ouverture d'une deuxiéme
famille & partir du huiti®me cycle (Fig. 10.19). Un coefficient d'anisotropie A€ peut étre calculé a
partir de la valeur des déformations g; :

Ag =SmEX " Smin (10.3)
Emoy

Ce coefficient, calculé pour chague cube, issu de cycles successifs, augmente dans un premier
temps ; M'ouverture d'une seule famille de fissures accroit I'anisotropie du matériau ; I'ouveriure
d'autres familles & partir du huitieme cycle A tendance 2 rétablir une isotropie dans le matériau. Le
méme type de coefficient, calculé A partir des vitesses des ondes (Ay), évolue de la méme fagon (Fig.
10.19).

Pression (MPa)
40 T '
Initial Lcycle 3 cycles | 8 eycles
n0=0,06% |/ 10=0,14% m0=0,36% / 10=0,48% f
30 " ! |
/ IIS cycles
20  M0=0,91%
/
] 3 I
10 4 / !’ |
!
’ dV/V.10e-4 (%)
0. | I

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000

Fig. 10.17. Calcaire de Jaumont. Courbes pression - déformation volumigue issues de l'essai de
compression isotrope sur un cube ayant subi un nombre de cycle gel/dégel donné, & saturation totale.
La porosité de fissure 1 est déterminée par l'intersection entre la partie linéaire de la courbe et l'axe
des abscisses. L'essai comporte 4 cycles chargement - déchargement ; seul le dernier est représenté.
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- h(®)

Fig. 10.18. Spectres de fissuration issus des
courbes de la figure précédente. Densité de
fissuration k() en fonction du coefficient de
Sforme o au cours de cycles successifs.

o (10°4)
30

6 Af7A
=u= Avf/Av
O AeflAe
LI
0 : : . cycles
0 5 10 15 20

Fig. 10.19. Coefficients d'anisotropie déterminés a partir de l'essai de compressibilité (A¢) et des
vitesses des ondes (Ay). indice f : coefficient d'anisotropie aprés les cycles.
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3.3.3. Conclusion

L'évolution du facteur de qualité en fonction du nombre de cycles gel/dégel conduit 4 la
distinction entre réseaux poreux unimodaux et réseaux poreux multimodaux. Cette évolution est plus
marquée que pour les vitesses.

Les calcaires A réseaux poreux unimodaux montrent une diminution progressive de leur
facteur de qualité. Cette évolution est la manifestation d'une modification du réseau poreux : on note
un élargissement général du réseau et une angmentation du réseau connecté (porosité libre).
L'élargissement des vides n'a qu'nne influence secondaire sur le facteur de gualité ; celui-ci diminue
progressivement. Ce type d’endommagement correspond bien 2 un phénoméne de type succion
cryogénique ; 'accumulation de l'sau par aspiration vers les zones froides provoque un élargissement
progressif mais continu des capillaires. Ce mécanisme est favorisé par la surface spécifique élevée du
réseau connecté de ces matériaux ; celle-ci induit une teneur en eau adsorbée importante, jouant le role
de canaux de circulation. Par contre, ce phénomeéne d'aspiration protége le matériau d'une fissuration
a coeur (la porosité de fissure n'évolue pas). Ce mécanisme d'élargissement du réseau poreux peut-
étre dangereux pour le matériau 2 long terme : I'augmentation du volume connecté conduit 3 une
aspiration d'eau plus importante et 4 un accroissement de la succion cryogénique ; le phénomeéne
devient "auto-entretenu” et pen conduire 3 terme 2 une destruction complete des matérianx.

Les calcaires a réseaux poreux multimodaux, saturés 3 100%, présentent des chutes brutales
du facteur de qualité suivies de palier, qui résultent d'une fissuration ponctuelle du matériau, confirmé
par l'essai de compression isotrope. L'endommagement semble étre, dans ce cas, commandé par les
surpressions dans la glace et contre les parois, développées aux jonctions entre les pores larges et les
capillaires (dans I'exemple précédent, le matériau est saturé a 100%, et ces deux types de pores sont
saturés). Dans le cas précis du calcaire de Jaumont, la fissuration intervient d'abord dans le plan de
stratification. Nous avions vu précédemment que cette structure renferme des pores nodaux, larges,
dans les zones sparitiques, reliés par des acces fins, localisés dans les zones microsparitiques, et
devient ainsi un site privilégié pour une fissuration locale par surpression transmise par la glace,

Des images MLE.B. sur des échantillons de calcaire de Jaumont ayant subi des ¢ycles
gel/dégel (annexe 2, photos 21, 22) confirment cette fissuration et permettent d'observer 3 1a fois vne
microfissuration intracristalline et une fissuration plus large traversant l'ensemble de la structure.

Ces matériaux, totalement saturés et soumis au gel, se fissurent localement mais restent sains
entre ces discontinuités ; ces fissures ne représentent pas un volume important ¢t aucune modification
du réseau poreux n'a été observée.
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3.4. APPROCHE EXPERIMENTALE DE LA TENEUR EN EAU NON GELEE

3.4.1. Généralités

La teneur en eau non gelée est une composante importante du comportement au gel d'un
matérian et de 'ampleur de sa dégradation. Une forte teneur en eau non gelée diminuera d'autant ja
quantité d'cau disponible pour le gel. Cependant, la cohabitation d'cau sous forme liquide et de glace,
associée & une perméabilité Elevée du réseau, peut faciliter le phénomne de succion cryogénique,
I'eau liquide permettant I'écoulement vers le front de glace (Hallet, 1983, McGreevy, 1981).

Nous avons va précédemment (aspects théoriques, Chap.9) que l'eau non gelée peut avoir
plusieurs origines (Aguirre-Puente et al., 1977). Elle peut étre le résultat de l'abaissement
cryoscopique, di A la courbure de l'interface eau-glace ol & un phénomeéne de surfusion. Les
mécanismes d'adsorption sur le substrat solide abaissent ia température d'équilibre eau-glace et
fournissent également une quantité d'eau non gelée (sous forme d'ean adsorbée) 2 une température
donnée. Dans ce cas, la teneur en eau non gelée est liée 2 1a surface spéeifique du milien,

La dépendance de la teneur en eau non gelée avec la température qui apparait dans ces deux
hypothéses peut étre transformée en une dépendance en pression par 'intermédiaire de 'équation de
Clapeyron (Black, 1991),

Les méthodes de détermination de la teneur en eau non gelée sont délicates et reposent soit sur
des estimations A partir de la connaissance de parametres caractéristiques du matériau (comme la
surface spécifique, par exemple), soit sur des méthodes de mesures expérimentales. La teneur en eau
non gelée pent étre déterminée par calorimérie (Williams, 1964). Cette méthode est fondée sur la
mesure de la guantité de chaleur extraite de 'échantillon pour abaisser sa température de AT. La
résonance magnétigue nucléaire est une méthode non destructive qui permet I'évaluation de la quantité
d'eau non gelée en fonction de la température (Smith et Tice, 1988, Guillot, 1990). Elle repose sur la
mesure du temps de relaxation des atomes soumis A un champ magnétigue ; les temps de relaxation
sont différents si 'eau est sous forme adsorbée, capillaire ou de glace.

Des méthodes acoustigues, fondées sur I'évolution des propriétés ultrasoniques d'un matériau
au cours de variations de température, sont également utilisées pour estimer la teneur en eau non gelée
d'un matériau. Ces méthodes reposent soit sur 1a généralisation 2 trois composants (matrice - eau -
glace) des formules de Wyllie et al. (1956) (Chap.6., § 1.2.2,, éq. 6.24 et 6.25) concernant les
relations vitesses ultrasoniques/saturation (Timur, 1968, Deschitres et al., 1989, Thimus er al.,
1991), soit sur la prise en compte des caractéristiques élastiques des ondes ultrasoniques (Chap.6., §
1.2.2,, éq. 6.21, 6.22 et 6.23) (King er al., 1988, Thimus, 1989, Leclaire, 1992).
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3.4.2. Mesure de la teneur en eau non gelée

Etant donné que nous possédions l'outil ultrason, nous avons tenté de déterminer
expérimentalement 1'évolution de la teneur en eau non gelée des matériaux calcaires étudiés, lors
d'une simple descente en température (15°C 4 -40°C - mode opératoire décrit au § 2.1.4.¢), A partir
des paramétres ultrasoniques.

Les vitesses mesurées lors de l'abaissement de température sont les vitesses effectives du
milieu composite matrice solide/eau/glace. La généralisation des formulations de Wyllie ez al. (1956) 4
trois composants fournit des expressions de la vitesse effective qui résultent de combinaisons des
vitesses et des proportions de chacune des phases (solide/ean/glace). 1l est aisé de déduire de ces
expressions la teneur en eau non gelée, seui paramétre inconnu (la porosité et fes masses volumiques
de 1a fraction solide sont tirées de 1'étude expérimentale, 18T partie ; les vitesses et masses
volumigues de I'eau et de la glace sont des valeurs standards tirées de 1a bibliographie).

Deux types dexpressions ont €té retenues :

- la génératisation de la 1%r€ équation de Wylkie par Timur (1968) (Chap.6., éq. 6.24) :

1 _1-¢0  6(1-8)  ¢B
VETY, YTV Ty

avec V*Vg, Ve, Vg, vitesses respectives dans le miliea composite, 1a matrice solide,

I'eau non gelée et Ia glace,
B, 1a proportion du volume de pores occupée par la glace,
(1 - $), 1a proportion du volume de pores occupée par I'eau non gelée.

- 1a généralisation de la seconde équation de Wyllie par Deschitres (1990) (Chap.6.,
éq. 6.25) :
1 _1-¢ % %
PV pV?2  peVe? pgVe ’

avec &g et O, taux de porosité remplie respectivement par l'eau non gelée et par la

glace (e + ¢g = ¢},

p*, masse volumique du milieu composite, p* = ps(1 - §) + pedPe + Pgde

ps, pe et pg, masses volumiques respectives de la matrice solide, de I'eau et de

1a glace.

La détermination de la teneur en eau non gelée par les modéles de Gassmann (1951) (Chap.6.,
éq. 6.8, 6.9 et 6.20) et de ToksSz et al. (1976) (Chap.6., €q. 6.21, 6.22 et 6.23) nécessite la
connaissance des vilesses des ondes longitudinales (Vp) et transversales (V) du milien cornposite
solide/eau/glace. Dans notre montage expérimental, l'onde est transmise dans le matériau par
I'intermédiaire d'un fluide (bain anti-gel) ; Ia vitesse de l'onde transversale, onde de cisaillement, ne
peut €tre mesurée dans ces conditions. les modeles de Gassmann et de Toksoz er al. n'ont donc pas
pu &tre utilisés dans notre cas d'étude.
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Cette analyse expérimentale de la teneur en eau non gelée est réalisée sur deux des facids
étudiés : Jaumont S et Dugny 2. Ces deux matériaux ont ét€ choisis parce qu'ils renferment des
volumes poreux totaux similaires mais distribués différemment, l'influence de cette distribution
pouvant &tre ainsi émdiée.

Les deux calcaires sont totalement saturés et enveloppés dans un manchon en caoutchouc. Les
propriétés ultrasoniques (vitesses et atténnations) des matériaux sont déierminges 2 intervalles de 1°C
entre O et -15°C, puis tous les 5°C jusqua -40°C. A chaque palier de température, le signal n'est
interprété qu'une fois Ia stabilisation atieinte,

3.4.3. Résultars - Interprétations

L'évolution des vitesses des ondes Iongitudinales mesurées en fonction de la température est
portée sur la figure 10.20.

Pour des températures positives (de 15°C 2 (°C), la vitesse est constante dans les deux cas.

Pour des températures négatives, I'évolution de la vitesse dans les deux matériaux se
subdivise en trois phases :

Jaumont Dugny 2
1) 0°Ca-5°C 0°Ca-7°C La vitesse ne présente pas d'évolution
notable mais montre quelques irrégularités
dans le détail.
2) -5°C a-25°C =7°Ca-20°C La vitesse croit nettement.
3} -25°C A -40°C -20°C 2 40°C La vitesse se stabilise et tend vers un palier.

La quasi-stabilité des vitesses des ondes pendant la premire phase refléte la conservation du
volume d'eau sous forme liquide. Ce retard au changement de phase eaw/glace peut étre li€ au
processus de surfusion ou au mécanisme d'abaissement du point de congélation dans des capillaires
de faibles dimensions.

Thimus (1993) favorise le processus de surfusion pour expliquer ce décalage dans des
matériaux argileux. Cet auteur a observé en paralile, dans ces gammes de température (0°C 4 -5°C),
une remontée de la température des échantilions bien que l'environnement extérieur présente une
température qui décroit en continu : la formation des germes de glace, marquant la fin du processus de
surfusion et initiatrice de la cristallisation, provoque une réaction exothermique. Les irrégularités,
visibles dans cette zone dans notre cas, peuvent &tre causées par ce phénomene de dégagement de
chaleur, D'aprés Thimus (1993), cette gamme de température confere aux matériaux des
caractéristiques particulidres et notamment une fragilité mécanique plus importante,

L'abaissement cryoscopique lié aux dimensions des pores peut également &tre avancé pour
expliquer cette relative stabilit€ des vitesses des ondes ; cette premidre phase n'a pas la méme
amplitude pour les deux matérianx : elle est limitée 3 -5°C pour le calcaire de Jaumont (rayon d'acces
de 1,5¢m pour la "macroporosité”) et & -7°C pour le calcaire de Dugny 2 dont le rayon d'acces
principal an résean poreux est de 0,3pm.
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La deuxi¢me phase, phase d'augmentation nette de la vitesse des ondes n'a pas la méme allure
pour les deux matériaux. Une représentation en terme d'évolution du taux d'augmentation de la
vitesse (m/s/°C) avec la température (Fig. 10.21}, résultant d'une dérivation de la courbe de la figure
10.20 et inspirée des travaux de Thimus (1993), fait nettement ressortir cette distinction.

L'allure de 1'évolution croissante de la vitesse, marquant le changement de phase de la quantité
d'ean liquide disponible au gel, semble €tre influencée par le type de résean poreux. Le calcaire de
Dugny a résean poreux unimodal strict présente une phase unique d'augmentation de vitesse (de -7°C
3 -16°C). Par contre, 'accroissement de la vitesse est subdivisée en plusieurs phases (-5°C 4 -8°C,
-8°C a -10°C, -14°C & -22°C) pour le calcaire de Jaumont 4 spectre de porosité multimodal. Ces
différentes allures d’évolution de la vitesse confirment la relation entre dimension des pores et
ternpérature do changement de phase dans ces pores.

La troisidme phase, phase de stabilisation de la vitesse, marquant la transformation en glace de
la majeure partie de I'2au digponible au gel, débute d&s -16°C pour le calcatre de Dugny 2 a spectre
porosimétrique unimodal strict (Fig. 10.20 et 10.21) ; par contre, le palier de vitesse n'est réellement
atteint qu'a partir de -30°C pour le calcaire de Jaumont & spectre porosimétrique multimodal étalé.
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Fig. 10.20. Evolution de la vitesse des ondes longitudinales dans les calcaires de Jaumont et
Dugny 2 saturés en fonction de la diminution de température. L'évolution de la vitesse pour ces
mémes matériaux a 'état sec est également reportée sur cette figure.
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Fig, 10.21, Evolution du taux d'augmentation de la vitesse (en m/s/°C) avec la température pour les
calcaires de Jawmont et Dugny 2 totalement saturés.

Les tencurs en cau non gelée aux différents paliers de température sont déterminées 2 partir
des vitesses mesurées en utilisant les expressions en 1/V et en 1/p V2. Les caractéristiques des

matériaux utilisées sont les suivantes :

ps Jaumont : 2,69.103 kg/m3 ps Dugny : 2,71.103 kg/m3,
Ces masses volumigues de la fraction solide sont issues de l'analyse au picnomeétre {Chap. 3).
cau:  pe: 103kg/m3 glace: pg:0,95.103 kg/m3,
Ve : 1450 m/s Vg : 3800 m/s.

Les valeurs de vitesses dans la glace et dans I'eau sont tirées des travaux de Lliboutry (1964). Les
masses volumigues sont exprimées en kg/m? afin de conserver une homogénéité avec les vitesses

exprimées en m/s.
Le choix de ia valeur de 1a vitesse dans la matrice solide est plus délicat. La connaissance de la
composition minéralogique d'un matérian permet d'avoir une estimation de la vitesse de sa matrice

solide :
Ve=Z ViBi,
oll Vj est 1a vitesse du minéral i de teneur B;.

Le calcul fournit les valeurs snivants ¢

Jaumont : Vg = 6630 m/s Dugny 2 ; V4= 6658 m/s.
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Le modale de Wyllie ef al. (modele en 1/V, Chap.6., éq. 6.14) permet £galement de calculer la
vitesse dans la matrice solide en considérant I'état initial non gelé (modele 3 deux composants, matrice
et eau). Les matérigux étant totalement saturés, 1a tencur en €au est égale A ¢, porosité ; 1a teneur en
solide éguivaut & (1 - ¢). Cette méthode foumit les valeurs suivantes :

Jaumont : Vg = 6058 m/s Dugny 2 : Vg = 5563 m/s.

Ces valenrs, plus faibles que celles issues de la composition minéralogique, semblent plus
réalistes ; elles tiendraient compte de 1a plus ou moins grande consolidation du matériau {la vitesse de
la matrice solide du calcaire de Dugny 2, 2 texture friable, mal consolidée, doit &tre inférieure 4 1a
valeur fournie par Ia composition minéralogique). Par contre, ['utilisation de ces vitesses pour 1a
détermination des courbes de teneurs en eau non gelée conduit A des valeurs négatives de teneurs en
ean. Nous avons donc utilis€ les vitesses issues de la composition minéralogique, tout en ayant 3
T'esprit que les vitesses réelles doivent étre inférieures.

Thimus ez al. (1991) utilisent les modeles en 1/V et U/pV2 pour déterminer 1a teneur en eau
non gelée dans I'argile de Boom ; ces auteurs tiennent compte d'une vitesse de la matrice argileuse
non constante avec la température, traduisant une dépendance thermique des caractéristiques
mécaniques du matériau. Dans notre cas, la stabilité de la vitesse dans le matérian sec avec la
température (Fig. 10.20) montre que les modifications intrinséques 2 la matrice sont négligeables.

Le modgle en 1/pV2 ne semble pas approprié dans notre cas ; il fournit des valeurs de teneurs
en eau négatives pour les deux faciés et n'a pas éi€ figuré.

L'évolution de 1a teneur en eau non gelée, issue du modele en 1/V, avec 1a température est
présentée sur la figure 10.22. La ieneur en eau, exprimée en fraction de 1a porosit€ totale, commence
A diminuer nettement i partir de -5°C pour Jaumont et de -7°C pour Dugny 2. Elle chute jusqu' une
valeur de 0,3 entre -10 et -20°C puis tend i se stabiliser entre -20°C et -40°C. La teneur en eau, 4
~40°C, est de 0,1 pour le calcaire de Dugny et de 0,18 pour le calcaire de Jaumont. Le gel de I'eau est
plus complet dans le calcaire de Dugny 2 du fait d'un réseau poreux unimodal strict. L'étalement du
spectre porosimétrique du calcaire de Jaumont entraine l'isolement d'une plus grande quantité d'eau
liquide vis-a-vis du gel.

En assimilant I'eau non gelée & une couche d'eau adsorbée disposée sur I'ensemble de la
surface de pores, il est possible de déterminer I'épaisseur de cette couche par le calcul suivant :

h = Ims.q)e.VL (10'4)
o
avec e, porosité occupée par 'eau non gelée, ¢e = (1 - B)O,
$, porosité et B, teneur en glace,
Vi, volume total de 'échantillon,
100.¢,. Vi, volume d'eau non gelée,
Spo. surface de pores spécifique.
3% parie : Changement de phase - gel de Teau dans un calcaire These J. M. Remy, 1993
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1 vient les valeurs snivantes :
-k =160 A, pour le calcaire de Jaumont,
-h =90 A, pour le calcaire de Dugny 2.

Ces valeurs sont nettement supérieures aux épaisseurs d'ecau adsorbée classiquement
rencontrées dans ces gammes de température (environ 30 A, d'aprés Aguirre-Puente et al., 1977).

Les surfaces spécifiques utilisées sont de 1,2 m%/g pour le calcaire de Jaumont et de 1,13 m2/g
pour le calcaire de Dugny 2 ; elles proviennent de la mesure au porosimétre & mercure. Cette mesure,
limitée par une borne inféricure de rayon d'acces anx pores atteint par le mercure, fournit donc une
valeur de surface spécifique par défaut. Les valeurs d'épaisseur de couche d'eau adsorbée issues de
I'expression 10.4 seraient donc des valeurs par excés. Cependant, 1a différence entre les épaisseurs
relatives au calcaire de Jaumont et au calcaire de Dugny (sous le seuil porosimétrique, on atteint la
microstructure calcitique qui est, & prior, la méme pour les deux calcaires) nous laisse penser que
l'ean non gelée présente dans ces matériaux & -40°C englobe 2 la fois une couche d'eau adsorbée et de
l'eau libre saturant des capillaires non atteints par le changement de phase (rayons trop faibles).

Les valeurs de teneors en eau proviennent de 1a mesure des vitesses ultrasoniques avec comme
hypothése implicite le fait que seule la variation des quantités relatives d'eau et de glace engendre une
variation de vitesse. Nous avons vu, au cours de l'analyse des propriét€s ultrasoniques, que
I'augmentation de la rigidité de ensemble matrice - pores, due par exemple 2 un accroissement de la
saturation en eau, conduit  une vitesse plus importante (Ia formulaticn générale d'nne vitesse est V =
(M/p)1/2, M est e module élastique). Dans le cas de la glace, 'augmentation de la vitesse, liée 2 la
rigidification de la structure matrice - glace, peut s'ajouter 2 'augmentation due 2 une volume relatif
de glace plus important, ce qui conduirait & une sous estimation de 1a teneur en eau non gelée.
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Fig. 10.22. Evolution de la teneur en eau non gelée, calculée a partir des vitesses des ondes, sur la
base du modéle en 1/V de Wyllie et al. (1956) modifié¢ par Timur (1968), en fonction de la
température. La teneur en eau non gelée est exprimée en fraction de la poroesité totale.
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L'enregistrement et le traitement des signaux ultrasoniques permet de déterminer 'atténuation
de ces signaux et de calculer Ies facteurs de qualité relatifs a chaque palier de température. L'évolution
des facteurs de qualité avec la température présente une allure particuliére (Fig. 10.23) avec une chute
brutale, une ﬁugmentation rapide puis un palier.
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Fig. 10.23. Evolution du facteur de qualité en fonction de la température
pour les calcaires de Jaumont et de Dugny 2.

La chute du facteur de qualité (croissance de I'atténuation) correspond paradoxalement 2 la
gamme de température pendant laquelle la vitesse augmentie nettement, indiquant le changement de
phase eau-glace. Cette évolution rejoint les observations de Spetzler et Anderson (1968) qui ont
enregistré des atténuations importantes aux points critiques de changement de phase dans des
systémes multi-composants. Cette atténuation serait due i des phénomenes de relaxation et de
dissipation d'énergie 2 ces points critiques (Jackson et Anderson, 1970, Kjartansson, 1979).

Thimus (1989) a également observé des pics d'atténuations des signaux ultrasoniques dans
des matériaux argileux au cours d'une phase de gel. Cet auteur explique ces anomalies, situées autour
de -10°C et de -40°C, par un mécanisme de type surfusion et des phénoménes exothermiques durant
le gel.

Un modele théorique de la propagation acoustique dans les milieux poreux soumis au gel,
fondé sur la théorie de Biot (1956), proposé par Leclaire (1992), met en évidence des phases
d'atténuations maximales au cours du gel. Cet auteur fournit une interprétation de ces pics
d'atténuations liée aux perméabilités relatives de 'eau non gelée par rapport 4 la matrice solide et 2 la
glace. Les états extrémes, dégelé et totalement gelé, conduisent respectivement & des perméabilités
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"quasi-infinie"” et "quasi-nulle” et n'engendrent aucune atténuation des signaux ultrasonigues. Par
contre, les états intermédiaires sont associs A des perméabilités importantes et conduisent A des
dissipations des signaux vltrasoniques.

Le mécanisme propre du gel peut fournir nne autre interprétation complémentaire A celle de
Leclaire (1992). L'avancée du front de glace dans un pore préserve une couche d'eau sur la périphérie
qui aura un réle de canal d'écoulement (circulation dans 'eau liée). Cette nouvelle configuration créée
des “"psendo-fissures" entre la glace et la paroi oll la circulation d'eau se comporte comme un
phénoméne d'écoulement Iocal relatif ("local flow" ou "squirt flow") dans une microfissure,
phénomene trés influent sur 'atténuation des ondes (O'Connell et Budiansky, 1977).

La réaugmentation du facteur de qualité A partir d'une température de -13 A -15°C peut
s'interpréter par la présence d'un volume de glace assez important pour que son rdle de conducteur de
I'onde contrebalance les effets dus au changement de phase. Le palier margue la prise en glace de la
majeure partie du volume d'eau disponible.

De la méme facon que pour les vitesses, 1'étalement de la dimunution du facteur de qualité,
indiquant Ie changement de phase, est plus grand pour le calcaire de Jaumont 3 réseau poreux
multimodal. Par contre, la surface spécifique de ce matérian associée an volume poreux total
(I'échantillon est saturé) est plus €levée que celle de Dugny 2 ; ceci pourrait expliquer la forte
diminution relative de la valeur de Q pour ce matériau, si I'on prend en compte le phénoméne
d'écoulement local, favorisé par une plus grande surface spécifique.

Le suivi de la vitesse des ondes dans les matériaux au cours d'une descente en température
donne des renseignements intéressants sur la teneur en eau non gelée de ces matériaux & des
températures négatives.

L'évolution de la vitesse des ondes fait ressortir l'importance des phénoménes de surfusion et
Uinfluence du type de réseau poreux considéré sur les teneurs en eau non gelée.

La détermination de la vitesse dans la matrice solide et l'influence de la rigidité du systéme
matrice/pores/glace sont des points délicats qui peuvent engendrer des variations dans les résultats.

Par contre, l'estimation de la teneur en eau non gelée par le suivi de Uatténuation est difficile
du fait du manque de formularion mathématique de la relation entre facteur de qualité global et
atténuation intrinséque de chacune des phases. Néanmoins, cette analyse des signaux donne des
renseignements qualitatifs sur le changement de phase. Celui-ci est margué par une chute importante
du facteur de qualité lide & la créarion de "pseudo-fissures” entre la glace et la paroi solide, siéges
d’écoulements locaux dans la couche d'eau liée.
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3.5. ECHELLE DE DURABILITE AU GEL DES ROCHES CALCAIRES

La mise au point d'une échelle de durabilité au gel des roches calcaires d'une forme simple et
aisément applicable est trés délicate vu le nombre important de parametres intervenant, soit
directernent comme facteurs de protection des matériaux, soit comme responsables de leur altération.

Aprés une revue des échelles existantes, nous proposons un échelle de durabilii€ fondée sur
les géométries de réseaux poreux rencontrées dans les roches calcaires et issue de l'approche
expérimentale présentée dans ce travail.

3.5.1. Echelles existantes

Une des premidres échelles de gélivité fondée sur des caractéristiques intrinséques aux
matériaux est celle proposée par Gérard en 1964. Cet auteur a conclu, & partir d'une étude
expérimentale sur une cinguantaine de matériaux, qu'il existait une différence de "texture poreuse"
entre les matériaux gélifs ¢t non gélifs. L'échelle proposée reposait sur deux critdres relatifs aux
dimensions des pores (Tab. 10.11) :

- la concentration des pores entre 2,5 et 0,1um de diamatre,

- le diamétre du seuil de 10% de la porosité totale (porosimétrie an mercure).

L'équipe de recherche du Centre de Géomorphologie de Caen (Lautridou et Ozouf, 1982,
Lautridou, 1988) a mis au point une échelle de susceptibilité au gel (Fig. 10.24), principalement
fondée sur I'analyse porosimétrique, les courbes d'ascension capillaire et 1'étude des gélifracts
(pourcentage et granulométrie). D'aprés cette échelle, le paramétre intrinséque au matériau le plus
influent semble &tre 1a perméabilité du milien qui joue le rdle de factzur limitant.

Mamillan (1979) propose une classification sar deux parameétres du matériau, la porosité totale
et e coefficient d'Hirschwald (Fig. 10.25), qui est directement appliquée aux matériaux de
construction. Cette classification définit des zones d'utilisation des matériaux dans les ouvrages ; la
zone 1 correspond 3 une gamme tr2s large d'utilisation et donc 3 des matériaux non gélifs ;
I'utilisation est plus limitée et le caractere gélif plus prononcé pour les matériaux se situant dans la
zone 4. La zone B regroupe Ies matériaux trés gélifs (coefficient d'Hirschwald élevé), les zones A et
C sont des plages d'incértitudes.

Nous avons placé sur cette représentation les roches calcaires étudiées. Les calcaires
d'Euville, Lérouville et de Jaumont se situent parmi les matériaux non gélifs ; Gudmont 2/3 et Dugny
2 présentent un caractere gélif d'apras cette classification ; les calcaires de Gudmont 1 et de Pugny 1
se situent dans les zones d'incertitudes. Cette classification rend bien compte du comportement
globale de nos matériaux au cours du gel, mais elle n'apporte aucune réponse sur l'explication de la
position d'un matériau dans ce diagramme,

38Me partie : Changement de phase - gel de 'eau dans un calcaire These J. M. Remy, 1993
CHAP.10. Mécanismes du gel - Approche expérimentale
284



GROUBE | . CALCAIRES PERMEABLES NON  GELFS
P> % H > ;

-
10
p > 1pmdy

om 1 oy . H the 0 w0 . AL B 0o wet  \aoe
Grangi, pores Asc, copilloire % debrny Graonul. debris ¥
GROUPE 11 - CRAIES GOELIVES . Rc - 20 - 100 kg/om?
Pag- 0% H: 85-91%

p:a-10mdy

i LI T

wy eyeh
GROUPE 111 - CALCAIRES CRAYEUX, LITHOGRAPHIQUES GELIFS .
Pz = 0% B 70.90% X i
p:0i-3mdy g

om Re. 100+ 800 kg fem?
37

we  wa ! 00
reie
GROUPE IV - CALCAIRES LITHOGRAPHIQUES FEU  GELIES .
P:a=1% H i os- 73 1“? e mm i PO e e e i e miaed—n s
o <0l mdy Rew s00 kg fond
ey
. 0 /
. . B8 amm m e g
- & T ey / g
1. - i -
W : TOELLY =) qzrti:_z 0 w0 mﬁo“T/‘ac?'
GROURE ¥ MABRBRES HWOM  GELIFS
P < s

p < Drmdy

Fig. 10.24, Echelle de gélivité des roches calcaires, d'aprés Lautridou et Ozouf (1982),
P : Porosité ; p : Perméabilité & l'eau ; H : Coefficient d'Hirschwald.

Diameétre du seuil de 10% de la Valeur de 1a concentration des

Regle proposée
porosité totale atieinte pores entre 2,5 et 0,1pim de
diamétre (% de la porosité totale)
< 2um > 30% matérian gélif
> S5pm <65% matériau résistant au gel
2um <D < 5um 65% < C < 80% cas douteux

Tab. I0.11. Critéres de gélivité proposés par Gérard (1964).
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3.5.2, Influence du type de réseau poreux sur la durabilité au gel

Les paramétres généralement reconnus comme influents sur le degré d'altération d'un matérian
calcaire par le gel sont liés au milieu poreux soit directement (surface spécifique de pores), soit
indirectement (teneur en eau critique).

Mamillan (1984) avance, comme parametre prépondérant dans la protection des matériaux, la
teneur en eau critique et par complément une quantit€ d'air critique dans le matériau au dessus de
laquelle le matériau est protégé. Nous avons vu dans les précédentes parties que ce volume d'air piégé
£tait foriement lié & la géométrie du milieu et augmentait avec 1'étalement du réseau poreux.

Hudec (1979), 2 partir d'une analyse statistique, fait ressortir deux paramétres principaux
relatifs A la structuration du résean poreux, la surface spéeifique et la dimension des pores. D'aprés
Hudec, plus les pores sont larges, plus l'eau sous forme capillaire (absorbée) a un volume important
et plus l'action du gel sera forte. Une surface spécifique importante augmente H'altération d'un
matérian par installation de pressions ioniques, exercées sur les parois, dans la couche d'eau adsorbée
distribuée sur cette surface spécifique.

Aguirre-Puente (1979) tient compte également de 1a surface spéeifique mais comme moteur
des phénomenes de cryosuccion. Il ajoute également la résistance mécanique de la matrice qui joue un
16le limitant dans le degré d'altération et réduit l'action de la succion cryogénique.

La perméabilité peut également devenir un facteur limitant si elle est élevée ; une forte
perméabilité provoquera un drainage du milieu et une désaturation du matérian (Lautridou et Ozouf,
1982).
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3.5.3. Echelle de durabilité proposée

A partir des résultats de nos expérimentations et des remarques précédentes, une relation peut
étre établie entre les familles de réseaux poreux définies par la porosimétrie au mercure, le type de
mécanisme de gel et son action sur une roche calcaire (Bellanger ez al., 1993). Cette relation reprend
en partie les conclusions du paragraphe 3.3.3.

Réseaux poreux unimodaux

La porosité est principalement de type capillaire, constituant un résean bien connecté sans
grand évasement ni étranglement (porosité libre au mercure). Le degré de saturaton Hirschwald est
nettement supérieur au degré de saturation critique.

A l'état totalement ou partiellement saturé, eau est distribuée dans le résean connecté. Celui-
ci posséde une surface spécifique importante. Le mécanisme de succion cryogénique est prépondérant
dans les matériaux renfermant ce type de réseau. De plus, I'endommagement résultant de ce
mécanisme devient un phénomene entretenu dans le emps : 1a succion cryogénique conduit a un
élargissement généralisé des capillaires et donc 4 une augmentation de la connexité du réseau ; le
volume disponible 3 la saturation en eau devient plus important et l'endommagement sera de plus en
plus marqué.

Un endommagement par écaillage apparait dans ces matériaux, quelque soit le type de gel et
pour des saturations allant de la saturation totale 4 des saturations rencontrées en milieu naturel (S¢p «
Sagn). Par contre, le phénomene de succion cryogénigue limite 'éclatement A coeur du matériau.

Réseaux poreux multimodaux (bimodaux/unimodaux étalés)

La porosité est de type nodale et présente une configuration en pores larges reliés par des
étranglements fins (R/r €levé). Le degré de saturation critique est supérieur ou égal au degré de
saturation & 48 heures (qui est généralement faible dans ces matériaux).

A saturation Hirschwald, aucun endommagement n'apparait, La quantité d'air piégée est
importante et localisée dans les pores larges ; ces sites, qui sont favorables an developpement de
pressions élevées (passage du ménisque eau-glace dans un étranglement), ne sont pas actifs, L'eau
n'est distribuée que dans le résean connecté ; les pressions engendrées par la succion cryogénique
sont dissipées par compression de I'air dans Ies pores larges.

5i le matériau est soumis 3 des conditions particuligres de saturation, un &clatement & coeur du
matériau peut apparaitre : la glace géle d'abord dans les pores larges, qui sont saturés dans ce cas,
puis la progression du front de glace dans les étranglements du réseau provoque des surpressions
importantes sur les parois ; si 1a résistance de la matrice solide est localement dépassée, des fissures
apparaissent. Cet endommagement reste local et encadre des zones de matériau sain,

En miliex naturel, les degrés de saturation maximum correspondent 2 1a saturation Hirschwald
(immersion pendant 48 heures). De plus, le syst®me n'est pas “bloqué” comme dans
l'expérimentation en laboratoire ; la perméabilité pourra favoriser un drainage du milieuw, si elle a une
valeur assez grande et si les conditions permettent un écoulement.
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La résistance de 1a matrice blogue l'ensemble matrice /pore aux limites du systéme, Une
résistance élevée de la matrice solide limite donc la cryosuccion {pas d'expansion) ; mais, par contre,
F'accumulation des pressions A intérieur du milieu poreux peut entrainer, 3 terme, un éclatement

(phénomene de fatigue).

La conjugaison des relations géométries des réseaux poreux/mécanismes de gel et des
conditions généralement rencontrées en milicu nature! conduit 3 une échelie de durabilité (Fig. 10.26)
od le pble gélif est constitué par les calcaires A éseaux poreux unimodaux stricts et le pdle non gélif
est représenté par les calcaires & réseaux poreux multimodaux, le comportement de l'eau dans les
matériaux (degré de saturation, disteibution de 'eawn, perméabilit€) étant fonction de la géométrie du

réscau poreux considéré,

Facies Réseau | Type de Perm. |Saturation | Piégeage
Calcaire | Poreux | pore en eau d'air
N(%) r(um)|. 4. A 4
Dugny 2 Capillaire| 2
25% Nl = Np
Gudmont 2 0.2
10% Unimodal
Dugny 1 1 accésr 0,1
5% Nodal
Gudmont 1 N> 0,025
udmon :
4%
Jaumont 0,25
24% Bimodal | Nodalet | 0.5
. 2 accés capillaire
Euville retR | Np>NI | 04
Lérouville 0,5
13-15%

Fig. 10.26. Echelle de durabilité au gel des roches calcaires fondée sur la géométrie des réseaux
poreux et le comportement de I'eau dans ces réseaux.
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3.6. CONCLUSION

L'étude expérimentale, fondée sur le suivi des propriétés ultrasoniques au cours des cycles
gel/dégel a permis de mettre en évidence les différents mécanismes de gel exposés théoriquement, Les
deux mécanismes, issus de la théorie capillaire et thermodynamique, surpressions dans Ia glace et
succion cryogénique, sont les plus probables et fournissent une réponse 2 tous les comportements
expérimentaux rencontrés. Chacun de ces phénomenes est préférentiellement associé 2 un type de
réseaun porenx : cryosuccion et réseau unimodal, surpression dans la glace et résean multimodal.

L'analyse de l'atténuation des ondes au cours des cycles et le contr8le de 'endommagement
par mesure de la fissuration nous semble &tre une approche originale et donne des renseignements
supplémentaires an simple suivi des vitesses (plusieurs phases de fissuration, anisotropie de cette
figguration).

Des mesures 2 différents états de saturation permetient de définir 1a teneur en eau critique des
matériaux. Ce paraméire n'est interprétable en terme de protection des matérianx que si il est couplé 2
une saturation obtenue en milien naturel (saturation Hirschwald, par exemple).

L'évolution des vitesses et des atténvations des ondes au cours d'une simple descente en
température donne une approche de la teneur en eau non gelée. Aux températures considérées, 'eau
non gelée ne semble pas &tre uniquement constituée d'ean adsorbée ; de I'ean capillaire subsiste sous
forme liguide. Le facteur de qualité présente un pic "négatif” an niveau du changement de phase.
Cette diminution spectaculaire s'explique par la création de "pseudo-fissures” entre 1a glace et la paroi
dans lesquelles s'installe un phénomene type "squirt flow" 1i€ A I'écoulement dans l'eau liée.
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CHAP.11.

APPLICATION A LA DURABILITE
AU GEL DES MATERIAUX DU
GENIE CIVIL

L'atilisation des matériaux calcaires a tendance 2 se généraliser dans les domaines les plus
variés du Génie Civil (pierres de construction, granulats routiers et bétons, enrochements de
protection ou de stabilisation d'ouvrages,...). Le méme matériau peut trouver une utilisation dans un
ou plusieurs de ces domaines et sera mis en oeuvre avec une grande variation de taille de ces éléments
(granulat millimétrique, enrochement métrique), La durabilité au gel intrinséque des matériaux
calcaires comme elle a été définie précédemment peut varier en fonction de son utilisation. Un
enrcchement, par exemple, englobera un réseau de discontinuité (stratifications métriques,
macrofissures) d'un ordre supérieur A celui des pierres de construction ou des granulats,

L'étude de la variabilité potentielle de la sensibilité an gel d'un matériau en fonction de sa
durabilit€ intrins2que et de son domaine d'utilisation fait 'objet de ce chapitre. Cette analyse est
complétée par une réflexion sur les normes relatives i la détermination de la durabilité au gel des
différentes catégories de matérianx.

Les premicre et deuxi®me parties de ce travail ont permis d'avoir une image précise de la
structure du milieu poreux des matériaux calcaires et de la distribution de l'eau dans leurs réseaux
poreux. A la lumiére de ces résultats, nous analyserons également, dans ce chapitre, la signification
des essais normalisés relatifs aux espaces poreux et aux propriétés lides A la saturation en eau.
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1. GRANULATS CALCAIRES

L'épuisement des gisements alluvionnaires, les exigences d'environnement, I'éloignement des
chantiers par rapport aux gisements classiques et l'incidence sur les cofits sont antant de facteurs qui
incitent & une utilisation plos large des matériaux locaux, et notamment des matériaux calcaires dans le
cas de la Lorraine. La caractérisation de ces matériaux d'un point de vue porosité, saturation et
sensibilité au gel est rendue plus délicate du fait de l'importance et de 1a complexit® de leurs milieux
poreux. La mesure de ces propri€tés par Ies essais normalisés est plus ou moins satisfaisante selon
que Fon souhaite déterminer les caractéristiques intrinséques aux matériaux on leurs propriéiés dans
les conditions d"utilisation en granulats routiers ou bétons.

1.1. DETERMINATION DES PROPRIETES DES GRANULATS CALCAIRES RELATIVES
AUX ESPACES POREUX PAR LES ESSAIS NORMALISES

Les mesures des masses volumiques, de la porosité, des coefficients d'absorption et de la
teneur en eau de granulats d/D sont regroupées dans la norme NF P 18.554.

1.1.1, Porosité

La mesure de la porosité d'vn échantillon de granulats selon 1a norme est réalisée par la
méthode de 1a pesée hydrostatique. La saturation de I'échantillon est obtenue par une immersion dans
'eau pendant 2 heures sous un vide de 20mm de mercure (frompe A eau), suivie d'vne immersion
pendant 24 heures 2 pression atmosphérique. Comme nous 1'avons vu dans le chapitre 3, ce type de
vide conduit 4 une saturation partielle du matériav et donc 2 une porosité mesurée par défaut, par
rapport & une déiermination 2 partir d'un vide de 20pm de mercure.

Un exemple de mesure de porosité sur un échantillon de granulats 10/14 mm issus du calcaire
de Gudmont, suivant la norme ou par pesée hydrostatique 2 partir d'un vide de 20pm de mercure,

montre bien cette différence entre les valeurs obtenues ;
Nnomle = 5,8% Nzol_u:n = 7%.

Le granulat de Gudmont est composé des deux faciés principaux présents sur le front de taille
de 1a carritre (Gul, Gu2) dans des proportions approximatives de 2/3 pour Gul (N; = 4%) et 1/3
pour Gu2 (N¢ = 11%). La valeur de 7% pour la porosité obtenue aprds un vide poussé correspond
bien 2 une moyenne des porosités intrinseques de chacun des deux faci®s pondérées par leurs
proportions respectives. Par contre, la porosité mesurée par Yessal normalis€ ne tient compte que
d'une partie du volume poreux total. Une fraction dv volume poreux non connecté (capillaires de trés
faibles rayons, porosité piégée) n'est pas comptabilisée par cette méthode.
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1.1.2. Coefficient d’'absorption

Le coefficient d'absorption d'eau (Ap) est défini par la norme comme le rapport de
l'augmentation de masse de 1'échantillon 2 la suite d'une imbibition particlle en ¢au, 3 Ia masse séche
de I'échantillon. L'imbibition partie]le est obtenue par immersion de I'échantillon dans 1'eau pendant
24 heures 4 20°C A pression atmosphérique. Une remarque importante concernant la masse imbibée
est précisée par la norme : I'échantillon, saturé particllement, est pesé aprds essuyage avec un chiffon
absorbant. Cette opération a pour but d'éviter de prendre en compte l'eau adsorbée sur la surface
externe des granulats.

Les résuliats des mesures de coefficients d'absorption réalisées selon ¢e procédé sur des
échantillons de granulats issus des calcaires de Jaumont (3/6mm et 6/15mm) et de Gudmont
(4/6,3mm) sont portés dans le tableau 11.1. Le coefficient d'absorption a également été déterminé 2
partir d'une pesée des échantillons imbibés aprés un simple égouttage. En connaissant la porosité
totale du matériau, le procédé de mesure permet le calcul des coefficients de saturation (S) aprs 24
heures d'immersion. Ce parametre, défini comme le rapport du volume d'eau absorbé par le matériau
au volume total des vides, est comparable au coefficient de saturation Hirschwald mesuré sur
éprouvettes (voir Chap, 7).

Absg (%) | Ség (%) || Avess (%) | Sess (%)
Gu 4/6,3 2,3 82 2,25 80,8
3 3/6 8 77 7.8 75
J 6/15 7,4 71 7.3 70,5

Tab. 11.1. Coefficients d'absorption (Ap) et de saturation (S) mesurés sur des échantillons de
granulats calcaires de Gudmont (4/6,3mm) et de Jaumont (3/6mm et 6/15mm) selon la norme
(V'échantillon imbibé est essuyé avec un tissu absorbant avant pesée, indice ess)
ou apres un simple égourtage de l'échantillon imbibé (indice ég).

Les coefficients d'absorption et de saturation mesurés par la norme ou aprés un simple
égouttage de 1'échantillon imbibé ont des valeurs peu différentes. Par contre, les degrés de saturation
obtenus sur granniats sont nettement supérieurs aux coefficients d'Hirschwald mesurés sur
éprouvettes {Tab. 11.I), ceci plus particulitrement pour le calcaire de Jaumont. Dans le cas du
calcaire de Gudmont, cette différence est moins évidente du fait de I'hétérogénéité de la composition
des granulats.

Ces observations conduisent aux remargues suivantes :

~ I'élimination de la couche d'eau adsorbée sur la surface des granulats par un essuyage de
I'échantillon imbibé est incomplite ; cette technique n'apporte pas de variation significative des
coefficients d'absorption et de saturation par rapport 2 un égouttage de I'échantillon.
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- I'absorption d'eau plus importante sur granulats que sur éprouvettes (S4gn) peut avoir deux
origines : soit un effet d'échelle sur le paramétre saturation, soit un effet de surface (couche d'eau sur
la surface externe des échantillons).

Le tablean 11.1I regroupe les valeurs des coefficients de saturation Hirschwald mesurés sur
des éprouvettes cylindriques de calcaires de Gudmont et Jaumont de dimensions différentes. Ancun
effet d'échelle n'est visible : une diminution du volume de matériau considéré n'engendre pas de
variation significative du degré de saturation.

La figure 11.1 présente la relation entre le rapport surface extemne/volume (8/V) et le degré de
saturation pour les éprouvettes cylindriques et les échantillons de granulats de calcaire de Jaumont. La
surface externe des échantillons de granulats est calculée en schématisant Péchantillon d/D par un
ensemble de spheéres de diametre (d+D)/2. Cette valeur est approximative mais donne néanmoins un
ordre de grandeur satisfaisant (10 cm2/cm3 pour J6/15 2 15 em2/cm3 pour J3/6). Cet exemple montre
I'influence de 1'importance relative de la surface développée par le volume d'échantillon considéré
(S/V) sur le degré de saturation obtenu par imbibition : une augmentation de la surface externe
implique un volume d'eau adsorbé plus important qui vient s'ajouter au volume d'eau absorbé dans le
réseau poreux du matériau. Cette influence est particulierement marquée pour le calcaire de Jaumont
du fait d'une rugosité de surface importante (macropores et vacuoles sur la surface exteme).

Faciés Gudmont 1 Gudmont 2 Jaumont
O/L{mm) [ 50/1001 38/76 | 25/25 §50/100 | 38/76 | 25/25 { S0/1001 38/76 | 25/25
S/V(iem-Di 1,2 1,6 3,2 1,2 1,6 3,2 1,2 1,6 3,2
| Sqzn (%) 80 78 g1 97 96 97 60 59 62

Tab, 11.11. Degrés de saturation Hirschwald (S48n) mesurés sur éprouvettes cylindriques de
dimensions différentes (diamétre @ et longueur L). S/V définit le rapport de la surface
externe développée au volume rotal de V'échantillon.

20.5(%)

75.] o Fig. I1.1. Degré de saturation

0. _/  (8%) sur éprouvettes cylindriques et
granulats de calcaire de Jaumont en

654 . / fonction du rapport surface externe

604 o, développée / volume de l'échantillon

554 (S/V en cmrl),

50 ' . SV (em”-1)
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Le coefficient d'absorption mesuré par la norme sur des granulats calcaires correspond donc 2
un volume d'eau dont une partie seulement est réellement absorbée et sature partiellement le réseau
poreux par imbibition (porosité connectée). Ce volume absorbé est d'autant plus faible que le réseau
posséde une porosité€ piégée au mercure importante. Une couche d'eau adsorbée subsiste sur la
surface externe des granulats. Le résultat de cette mesure n'aura pas la méme signification si le
granulat est destiné & une utilisation en structure routiére ou A une composition de béton.

Dans le cas d'uvne structure routiere, l'eau de surface des granulats constitue une zone de
saturation partielle intergranulaire qui participe activement aux transferts d'eau dans la structure. De
plus cette couche d'eau limite les échanges d'eau entre le réseau poreux des granulats et 1a zone
intergranulaire ; elle contribue 3 une humidité relative importante entre les grains et réduit le départ
d’eau des granulats par évaporation (Archimbaud et Tourenq, 1971).

L'utilisation de granulats calcaires poreux en béton hydraulique nécessite un excédent d'eau de
gachage correspondant 3 I'envahissement du réseau poreux connecté des granulats (coefficient
d'absorption). Ce volume d'eau peut étre ajouté A la quantité d'eau efficace nécessaire & I'hydratation
de l1a péte de ciment et intervenant dans le rapport eau/ciment (e/c). Dans ce cas, les granulats, enrobés
par le ciment et les adjuvants lors du gichage, n'absorbent qu'une partie du volume d’eau quantifié
par le coefficient d'absorption et 'eau excédentaire risque de diminuer la résistance final du béton.
Ceci peut €tre évité en saturant au préalable les granulats (Toureng, 1984). Par contre, 'eau adsorbée
sur la surface externe des granulats, lors de la saturation de 'ensemble du milieu granulaire,
interviendra d'une mani@re efficace dans les processus d'’hydratation. Ce volume d'eau adsorbée peut
étre estimé par différence entre le coefficient d'absorption de type Hirschwald déterminé sur roche
massive et Ie coefficient d'absorption mesuré sur granulats par la norme. Il conviendrait donc pour
optimiser les performances d'un béton de calcaire :

- de satarer les granulats au préalable par immersion & pression atmosphérigue,

- de soustraire la quantité d'eau adsorbée A celle définie par le rapport e/c pour optimiser la

quantité d'eau efficace.

1.1.3. Masses volumiques

Deux types de masses volumiques relatives 2 un échantillon de granulats sont déterminées par
Ianorme NE P 18.554 : une masse volumique réelle et une masse volumique imbibée.

La masse volumique réelle pp = My/Vy ( Mg : masse séche, Vi : volume total de I'échantillon)
correspond A la masse volumique apparente définie au chapitre 3. La masse volumique imbibée est
égale au rapport de la masse imbibée aprés une imbibition de 24 heures A pression atmosphérique au
volume total,

Le volume total de de 1'échantillon de granulats est déterminé par pesée hydrostatique a Ia suite
d'une saturation en eau par imbibition pendant 24 heures A pression atmosphérique. Cette méthode
conduit & une saturation partielle de l'échantillon (voir § 1.1.2), seule la porosité connectée est
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saturée. Ainsi, les masses volumiques sont surévaluées et ne tiennent pas compte de la fraction piégée
de la porosité, non saturée lors de 'imbibition préconisée par la norme.

1.2, DETERMINATION DE LA SENSIBILITE AU GEL DES GRANULATS CALCAIRES PAR
1A NORME NF P 18.593

1.2.1. L'essai normalisé

L'cssai de durabilité au gel sur granulats d/D fait 'objet de la norme NF P 18.593 (1990).
Cette norme n'est pas spéeifique aux granulats calcaires et concerne l'ensemble des granulats
naturels, Elle rapose sur I'évolution du coefficient Los Angeles d'un matériau avant et aprés avoir
subi des cycles gel/dégel répétés.

Nous rappelons que le coefficient Los Angeles (L.a) définit la résistance 3 la fragmentation
d'an échantiflon de granulats ; il est déterminé de la fagon suivante :
m
La = 34100

avec M, lamasse de matériau sournis A l'essai (fixée a 5 kg),
m, 1a masse des éléments inférieurs & 1,6 mm produits en soumettant le matériau aux chocs de
boulets normalisés dans une machine Los Angeles (cylindre creux rotatif d'environ 70 cm de
diametre intérieur).

L'échantillon de granulats soumis & l'essai de gel doit appartenir 3 des classes granulaires
données, 4-6,3mm, 6,3-10mm, 10-14mm étant les principales.

L'état de saturation du matérian repose sur une immersion totale pendant 2 heures sous un
vide de 4.10-2 bar (20 mm de mercure, trompe 2 eau), puis 24 heures 2 pression atmosphérique.

L'échantillon, placé dans un bac au fond duquel quelques millimétres d'cau sont conservés,
est soumis & 25 cycles gel/dégel (+25/-25°C), d'une durée de 12 heures, avec un taux de
refroidissement de 13°C/h. Les dégradations sont mesurées par la différence des coefficients La de
deux parties d'un méme échantillon, dont I'un a subi l'essai de gélivité. La sensibilité au gel des
granulats, traduisant 'augmentation relative du coefficient L g aprés gel (Lag) est exprimée par :

G=£Aﬁ-r‘—”‘.100

1.2.2. Résultats de lessai normalisé

L'essai normalisé a €1é mené sur des granulats, issus des calcaires de Jaumont et de Gudmeont,
Le calcaire de Jaumont est représenté par deux classes granulaires 3-6mm et 6-15mm ; ce matériau est
homogene & I'échelle de I'échantillon. Par contre, le granulat de Gudmont, représenté par les classes
granulaires 4-6,3mm,. 6,3-10mm et 10-14mm, est constitué des deux faciés présents sur le front de
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taille de la carritre (Gul sublithographique et Gu2/3 colithique) dans une proportion moyenne de 2/3
pour Gul et 1/3 pour Gu2/3. Les résultats sont portés dans le tableau 11111

Gud 4-6,3 | Gud 6,3-10 | Gud 10-14 Jau 3-6 Jau 6-15
LA 27 28 34 44 39
Lag 41 43 52 82 68
G 52 54 51 86 75

Tab. 1111, Résultats de l'essai normalisé de sensibilité au gel sur des granulats de
Gudmaont et Jaumont pour différentes classes granulaires.

D'une maniére générale, le calcaire de Jaumont apparait plus gélif gue le calcaire de Gudmont
ce qui est en contradiction avec l'échelle de durabilité au gel présentée précédemment. Ce
comportement paradoxal provient de 1'état de saturation des matériaux.

1.2.2.a. Influence de 'état de saturation

L'immersion sous vide partiel de 4.10-2 bar, préconisée par la norme, fournit des degrés de
saturation de 87% pour le calcaire de Gudmont et de 94-95% pour le calcaire de Jaumont, Ces valeurs
peuvent étre entachées d'erreurs ; elles ont ét€ déterminées par différence entre masse séche et masse
saturée, une quantité d'eau non négligeable peut &tre piégée entre les granulats lors de la seconde
pesée, Néanmoins, ces valeurs sont confirmées par le calcul du degré de saturation sur éprouvettes de
roches massives dans les mémes conditions (voir § 1.1.2.) :

Jaumont : 92%, Gudmont 2 : 95%, Gudmont [ ; 82%,

Les granulats provenant du calcaire de Gudmont se composent des deux facies Gul et Gu2.
Le degté de saturation de I'échantillon de granulats est intermédiaire entre les valeurs déterminées sur
éprouvettes pour Gul et Gu2. On notera que le calcaire de Gudmont 1 présente une saturation peu
différente de son degré de saturation Hirschwald du fait de la taille trds faible de ses pores ; une
saturation plus élevée de ce matériau nécessite un vide plus important,

A ces degrés de saturation, il est logique de retrouver un calcaire de Jaumont gélif, cetie
situation correspondant aux essais sur éprouvettes saturées i 100% présentés précédemment. Le
degré de saturation plus faible des échantillons de granulats de Gudmont (du fait d'une prédominance
du faci¢s Gul) conduisent 2 des coefficients de sensibilité au gel moins élevés. L'influence de la
proportion du faciés Gul sublithographique a été monirée par des essais de gélivité menés sur des
échantillons de classe granulaire 6,3-10mm enrichis en ce faciés par concassages sélectifs. Ces essais
ont donné les valeurs suivantes :

La:24,

Lag : 26, G:8s.

L'augmentation du pourcentage de Gul dans I'échantilion de granulats résulte en une
diminution relative de la saturation de cet échantillon et une sensibilit€ au gel trés faible.
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Des essais de gel ont été réalisés sur des échantillons de granulats de Gudmont et de Jaumont
3 différents degrés de satiration obtenus par le procédé stipulé par la norme (4.10-2 bar), par un vide
partiel de 0,45 bar, ou par des immersions 2 pression atmosphérique pendant 24 heures ou 2 heures.
Les résultats sont résumés dans le tableau 11.1IV.

Gu 4/6,3
2.10-5 bar| Norme | 0,45 bar | 24h imm, | 2h imm,
S (%) 100 87 83 82 51
La 26 27 26 - -
LAe 46 41 34 28 27
G 77 52 31 8 4
I13/6
Norme | 0,45 bar | 24himm. | 2h imm.
S (%) 95 86 77 28
La 44 - - -
LAg 82 61 46 44
G 86 39 9 =(}
J6/15
Norme | 0,45 bar | 24himm. | 2h imm.
S (%) 94 82 71 25
La 30 - - -
LAg 68 50 45 39
G 75 28 15 =0

Tab. 11.1V. Résultats des essais de sensibilité au gel sur granulats de Gudmont (Gu 4/6,3)
et de Jaumont (J 3/6 ex J 6/15). Les échantillons présentent différents degrés de saturation
obtenus par des vides partiels ou des immersions & pression atmosphérique.

Les indices de gélivité diminuent nettement avec une réduction du degré de saturation des
échantillons de granulats, Ces indices sont inférieurs a la valeur seuil de 30, préconisée par les
spécifications d'utilisation en structure routidre, pour des degrés de saturation obtenus par immersion
pendant 24 heures. Ce sewil de saturation, correspondant & un coefficient Hirschwald, et au dessus
duquel l'indice de gélivité angmente fortement, apparalt nettement sur la figure 11.2 présentant
I'évolution de G en fonction du degré de saturation.
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Fig. 11.2, Indice de gélivité en fonction du degré de satration de l'échantillon de granulat.

En dessous de cette valeur seuil, seule la porosité connectée de ces trois échantillons de
granulats est saturée. le piégeage d'air dans le réscau porcux limite la dégradation par le gel des
matériaux et ceux-ci sont donc plus résistants 4 1a fragmentation (LA plus faible}.

Dans le cas d'une structure routiére normalement drainée, 1a saturation maximale des granulats
correspond & 1'absorption par immersion 3 pression atmosphérique pendant 24 heures. Si ce degré de
saturation est inférieur au degré de saturation critique (cas des calcaires A réseaux poreux complexes,
multimodaux ou nnimodaux étalés), les granulats ne présenteront pas de dégradation au gel. Par
contre, si le degré de saturation par absorption est élevé, les granulats seront considérés gélifs.

Dans le cas d'un béton, la non gélivité d'un granulat n'entraine pas forcément la borne tenue
au gel du béton. A la suite d'un apport d'eaw, les granulats se saturent dans un premier temps. Selon
la géométrie du réseau poreux, I'eau sera ensuite expulsée vers la péte de ciment et la réponse du
béton aux sollicitations cimatiques sera fonction de la faculté de 1a pate de ciment 4 accommoder cet
apport d'eau (Pigeon, 1989), L'essai de gélivité sur granulat est donc insuffisant pour conclure quant
2 la sensibilité au gel du béton, et des essais de gel sur éprouvettes de béton, du type de ceux
présentés dans le chapitre précédent, sont nécessaires.

1.2.2.b. Effet d'échelle

Certains auteurs avancent un effet de la dimension de la classe granulaire considérée sur la
sensibilit€ an gel. Pigeon (1989) définit un concept de dimension critique de granulat liée 2 la notion
de distance critique (Fagerlund, 1979) qui résulte d'un mécanisme de gel de type pression
hydraulique. D'aprés Pigeon (1989), un granulat est considéré gélif si, pour un taux de
refroidissement normal, la dimension critique, qui permet Pexpulsion de Y'eau vers des pores piégés
d'air ou vers l'extérieur, est inféricure & 1a dimension maximale du granulat utilisé. La valeur de

38me partie : Changement de phase - gel de 'eau dans un calcaire Thése I, M. Remy, 1993
CHAP.11. Application aux matériaux du Génie Civil
300



distance critique moyenne qu'il donne est de 600um pour un taux de refroidissement de 2°C/h et de
250um pour un taux de refroidissement de 10°C/h, L'essai normalisé a une vitesse de refroidissement
de 13°C/h, la distance critique associée sera donc inférieure & 2501im, taille nettement inférieure a la
taille des granulats utilisés couramment ; ces granulats devraient donc tous Etre gélifs.

De plus aucun effet d'échelle de ce type n'est observé sur nos résultats, La taille minimum des
granulats étudiés est de 3 mm, les tailles de pores sont de l'ordre du micrometre voir de la dizaine de
micrometres. Les mécanismes de gel qui se situent & 1'échelle du pore auront le méme effet sur un
granulat de 3 mm ou de 10 mm. Par contre, le type de mécanisme envisagé, succion cryogénique on
surpression dans la glace peut conduire soit & des débris fins (écaillage de la surface des granulats
dans le cas d'une cryosuccion), soit & des débris plus grossiers (€clatement a coeur dans le cas de
surpressions dans la glace).

1.2.2.c. Analyse des courbes granulométriques des granulats aprés gel

A chaque étape de l'essai, nous avons procédé 3 des analyses granuloméiriques des
échantillons de granulats. Celles-ci sont reportées sur la figure 11.3 et comportent, pour chaque
classe granulaire et chaque faciés, les courbes granulomeétriques suivantes

- I'échantillon initial,

- le granulat témoin apres Los Angeles,

- I'échantillon aprés 25 cycles gel/dégel,

- le granulat en fin d'essai aprés gel et Los Angeles.

La forme des courbes confirme la valeur de G, On observe peu de fragmentation
supplémentaire pour Lag dans le cas du calcaire de Gudmont. Par contre, le calcaire de Jaumont
montre une fragmentation nettement plus importante aprés gel et un étalement de sa courbe
granulométrique Lag.

Les cycles gel/dégel sont réalisés avec un taux de refroidissement tres fort (13°C/h), cette
valeur favorise un éclatement du matérian. L'eau est bloquée au coeur du granulat et le phénoméne de
succion cryogénique est limité. Nous avons vu préc€demment (sur éprouvettes) que I'€clatement €tait
le mécanisme de gel prépondérant pour les calcaires A réseaux poreux multimodaux, si la saturation
est élevée. Dans le cas de l'essai gel/dégel, toutes les conditions sont réunies pour favoriser
l'altération de ces matériaux : taux de refroidissement élevé, saturation importante.

Il semble donc logique, au vue de cette remarque, d'avoir une valeur de sensibilité€ au gel
élevée pour le calcaire de Jaumont par rapport au calcaire de Gudmont.

38 partie : Changement de phase - gel de 'eau dans un calcaire These J. M. Remy, 1993
CHAP.11. Application aux matériaux du Génie Civil
301



comulé
| I T T 1TTIIT F ERY 100
s J5/6 Inltiat !
] — o e e IVELA ," AT %
........ ' N
1 - AT *
AR ERL
T T "
11| 1./ 1
/1|7 .
i
B 50
Y 1 I
A y
7 Hlr H .
i ik
’/ 4k : 30
2‘
/__/ 447 ; 20
= e -n 1
" |
=t E 10
Il )
a0 8.1 1 18 10 (mn) 100
%
comul{
T L 1 TTIT T ”J' "" | 100
| [ J6/15 initial AN S 90
[
————— J6/1SLA ,/ il ¥ .’ 1
f 80
........ J6/15 ¢ / | K | i
[
——— J6nSg+LA 7 I 70
y L[] [ I
// I‘ : 60
Py ) 4 ]
At il 50
> )’ !’I " |
/4/ —( - 40
/! Hr AL I
ﬂ/ " .-J‘ ) R *
4 - r *
L | 2’0
41 - i [ ] 3
 — 10
H &
' {mm) 0
R mnt
0,01 0,1 1 L6 10 100

Fig. 11.3. Granulats issus du calcaire de Jaumont (3/6 et 6/15mm). Courbes granulométriques
de l'échantillon initial, aprés La, aprés gel ou aprés gel et L4 (Lag).
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Fig. 11.3. Granulats issus du calcaire de Gudmont (4/6,3 et 10/14mm). Courbes granulométriques
de l'échantilion initial, aprés L, aprés gel ou aprés gel et L4 (Lag).
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Les deux courbes correspondant aux essais L.os Angeles avant et aprés gel bouclent autour des
valeurs extrémes sur les quatres exemples. L'écart entre les courbes Lag et LA n'est pas constant. G
est déterminé par cet cart pour la dimension 1,6mm. Si l'on déplace cette coupure, 1a valeur de G
varie. Cette évolution est représentée sur 1a Figure 11.4,

120 &
J3/6
100+
Fig. 11.4. Indice de Gélivité
80 P o
recalculé a partir d'une coupure
60 granulométrique différente de la
coupure normale a I,6mm.
40+
20+
0 T 1
0,01 0,1 11,6 (mm) g9

On s'apergoit que lindice de gel & 1,6mm n'est pas forcément 'indice maximum que 1'on peut
rencontrer sur la gamme granulométrique considérée et la signification de cette coupure dans le cas
d'une détermination d'indice de gélivité ne parait pas trés claire.

L'essai normalisé de gélivité sur granulats semble trop sévére pour les matériaux calcaires.
Les conditions d'humidité avant et pendant les cycles résultent en des degrés de saturation importants,
nettement supérieurs & I'Hirschwald, rencontrés seulement dans certaines structures routidres mal
drainées. La vitesse de refroidissement est également un facteur de sévérité de L'essai : elle conduit &
un éclatement systématique des granulats.

Des essais sur des échantillons présentant des degrés de saturation plus réalistes (saturation
par immersion sous pression atmosphérique) conduisent a des indices de gélivité nettement meilleurs
(< 30) pour les granulats testés. Une adaptation de l'essai de sensibilité au gel sur granulats calcaires
devrait aller dans le sens d'une meilleure représentativité des conditions naturelles et plus
particulierement des conditions de saturation.
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2. PIERRES CALCAIRES

La mesure de la durabilité au gel sur pierre calcaire est comparable, d'un point de vue échelle
d'étude, aux essais que nous avons présenté dans le chapitre précédent. La norme relative i cette
mesure (NF B 10.513) s'inspire des recommandations de 1a RILEM (1980). Selon cette norme, des
paramétres influents sur le comportement des matériaux, telles que les conditions d'humidité au cours
des cycles, varient par rapport aux modes opératoires que nous avons adopté.

2.1, L'ESSAI NORMALISE NF B 10.513

Les principaux points de cet essai sont résumés sur le tableau 10.I (Chap. 10, § 1.2.1). Nous
rappélerons 1'état de saturation avant les cycles et les conditions d'humidité pendant les cycles. Le
degré de saturation du matériau est obtenu par une immersion 4 pression atmosphérique pendant 6
heures. L'échantillon n'est pag recouvert pendant l'essai. Le gel entre +5 et -15°C s'effectue dans 1'air
: le taux de refroidissement est variable, il est de 15°C/h entre 45 et -10°C et de 1,6°C/h entre -10 et
-15°C. Le dégel s'effectue dans 'eau 2 5°C.

2.2, ETAT DE SATURATION AU COURS DES CYCLES

Nous nous sommes particuliérement attachés i 'évolation de I'état de saturation au cours des
cycles. Les essais normalisés ont été menés sur quatre faci®s comprenant Dugny 2, Gudmont 2,
Jaumont et Euville. Le degré de saturation a éié déterminé A chaque palier de gel et A chague palier de
dégel. La figure 11.5 représente ces évolutions. Les guatre faciés montrent 1a méme évolution
simplement décalée suivant I'échelle des ordonnées (degrés de saturation).

Le degré de saturation Hirschwald a été porté sur les courbes. L'immersion pendant 6 heures
conduit 2 un degré de saturation inférieur d'environ 15% au degré Hirschwald pour les calcaires 2
réseaux poreux unimodaux (Hirschwald élevé). Le degré de saturation obtenu est relativement proche
de 1a saturation Hirschwald dans le cas des calcaires 4 réseaux poreux bimodaux (Hirschwald faible).

Le gel dans l'air de 1'échantillon provoque une diminution de la saturation, certainement par
un phénomeéne d'aspiration d'eau vers la surface et évaporation. Le dégel dans l'eau entraine une
reprise de 1a saturation. Le matériau est placé dans I'eau a I'état gelé, le phénomene de paroi froide
engendre une prise d'eau dans des conditions qui ne sont plus les conditions d'une simple immersion
A pression atmosphérique ; la saturation associée A cette derniere méthode pourra &tre dépassée. Ce
schéma se reproduit A chaque cycle ; le degré de saturation Hirschwald du matériau est atteint voire
dépassé aprds seulement 3 cycles. Ce genre de situation pourra vite conduire A 'endoramagement du
matériau, malgré sa faible saturation initiale,
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Fig. 11.5. Evolution du degré de saturation au cours des cycles gel/dégel normalisés.
Les nombres entre parenthéses dans la légende correspondent aux coefficients Hirschwald.

Les conditions d'humidité utilisées au cours du cycle normalisé peuvent effectivement se
rencontrer dans le cas d'un mur alimenté en continu par absorption capillaire A 1a suite de périodes de
gel. Mais cette situation reste un cas isolé ; généralement, des phases de séchage et de désaturation de
la structure alternent avec ces phases d'absorption, et I'évolution du degré de saturation observée au
cours des cycles normalisés ne semble pas réaliste.

2.3. MESURE DE L'ENDOMMAGEMENT

La norme préconise une détermination du volume apparent des échantillons au cours des
cycles et une mesure de 12 fréquence de résonance fondamentale longitndinale comme moyens de
contrdle de I'endommagement des matériaux.

Le volume apparent est déterminé par différence entre la masse de 1'éprouvette pesée dans 1'air
¢t la masse de I'éprouvette mesurée par pesée hydrostatique, Ce paramétre permet de cerner les
endommagements importants, Les altérations moins visibles, tel qu'un réseau de microfissures, sont
décelées par la diminution de la fréquence de résonance.

H reste & définir un nombre de cycles seuil au dela duquel le matériau est considéré comme
non gélif s'il ne présente pas d'endommagement. La norme ne précise pas le nombre de cycles &
effectuer et il est évident que tout matériau calcaire, dans les conditions de cet essai, finira tonjours
par étre endommagé aprés un nombre de cycles plus ou moins imporiant.
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L'essai normalisé sur pierres calcaires semble trop sélectif vis-a-vis des matériaux calcaires de
part les conditions de saturation au cours des cycles. Le dégel dans Veau provoque une réalimentation
en eau des matériaux ; cette réalimentation sera d'autant plus importante que le matériau présentera
une vitesse d'absorption rapide. Les moyens de contréle de l'endommagement préconisés par la
norme (volume apparent, fréquence de résonance) permettent de bien visualiser l'altération mais le

nombre de cycles seuil au dessus duquel Ualtération n'est plus synonyme de gélivité du matériau n'est
pas précisé par la norme.

38me partie : Changement de phase - gel de I'eau dans un calcaire These J. M. Remy, 1993
CHAP.11. Application aux matérianx du Génie Civil

307






3. ENROCHEMENTS CALCAIRES

La finalité des enrochements est la stabilité et la protection d'ouvrages contre les agents
d'érosion et d'altération. Les criteres de choix des enrochements sont de deux types. Ils doivent
satisfaire aux conditions de dimensionnement de I'ouvrage et Btre sélectionnés sur leur forme, leur
granularité, leurs masses volumiques. Ces matériaux sont exposés durant la vie de I'ouvrage et
doivent présenter un risque d'évoluation limité.

Aucune norme spécifique n'existe pour ces matériaux ; seules des recommandations donnent
quelques spécifications pour les enrochements (Evrard, 1989).

Un des points les plus délicats pour ce type de matériaux est le degré de fissuration des blocs.
En effet, du fait de leurs tailles métriques & plurimétriques, les enrochements englobent plus de
discontinuités qu'un échantillon type cylindre ou prisme. Ce paraméire est difficile 3 mesurer puisque
les essais de contrdle sont effectués sur éprouvettes. Nous verrons qu'en ce qui concerne le gel, ces
discontinuités ont leur importance.

L'essai de gélivité pour le contrfle des enrochements préconisé par Evrard est une adaptation
de 'essai sur granulats mais en utilisant des éprouvettes, 'endommagement étant mesuré par les
variations de vitesses des ondes. Cet essai, s'effectuant avec une tranche d'eau i la base qui permet
une resaturation de 1'échantillon durant les phases de dégel, semble bien approprié au cas des
enrochements. Ces matériaux, de part leur situation dans les ouvrages, peuvent se trouver en contact
continu avec une nappe d'eau (enrochements de protection de digues ou de berges). Néanmoins,
I'état de saturation initial, défini par l'essai sur granulats, semble trop €levé pour le cas des
enrochements : nous avions vu précédemment que des éprouvettes soumises aux mémes conditions
de saturation montraient des degrés de saturation relativement élevés (92% pour Jaumont, 95% pour
Gudmont 2, 82% pour Gudmont 1).

Ces matériaux, constitutifs d'enrochements mis en oeuvre, ont été choisis pour vérifier in sim
les types d'endommagement que nous avions déterming au laboratoire. Un échantillonnage de blocs
pluridécimétriques a été effectué sur les sites d'enrochements suivants :

- e lac du Der (Haute-Marne) ot les enrochements sont installés en protection de digues et
sont constitués de calcaire de Gudmont indifférencié (Annexe 2, photo 25).

- les bords de Meurthe, aux environs de Nancy, (Annexe 2, photo 23} ou les enrochements
sont installés en protection de piles de ponts et sont constitués de calcaire de Jaumont.

Des éprouvettes, de Scm de diametre et 10cm de longueur, ont &té prélevées sur les blocs
d'enrochements. Cing éprouvettes de chacun de ces matériaux ont €t€ soumises & des essais de
compression isotrope afin de déterminer leurs degrés de fissuration, et 2 des essais de porosimétrie au
mercure,
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D'un point de vue général, les enrochements de calcaire de Jaumont ne présentent pas
d'endommagement notable : pas de modification de leurs réseaux poreux, faibles degrés de
fissuration. Seuls certains blocs, situés aun niveau de déversoirs et donc en position de saturation
maximale montrent une macrofissuration tr2s nette (Annexe 2, photo 24} ; celle-ci reprend les
discontinuités préexistanies des blocs. Ces matériaux présentent un second niveau de fissuration, &
'échelle microscopique, décelable par des essais de compression isotrope. La figure 11.6 montre
l'augmentation de la porosité de fissure sur ces matériaux par rapport au méme matériau issu de
carriere ; celle-ci passe de 0,05% 4 0,9% (la comparaison est possible vu 'homogénéité du matériau).

Contrainte (MPa) Fig. 11.6. Essai de compression

1 1 1

Initial / Enroch. 4

isotrope sur un échantillon issu d'un
enrochement constitué de calcaire de

60 (4 hivers) A /
/ /&/ Jaumont et situé dans une zone de
40 / / % déversoir. Le méme matériau issu de
/
ey

20 ! carriére est porté sur la figure pour

/ comparaison. Seules les courbes

0 f qé/ i pression/déformation volumique sont
0 02 0,6 VIV (%) 1,4  présentées.

Les enrochements de calcaires de Gudmont ne présentent globalement pas
d'endommagements notables si ils sont principalement constitué du facies sublithographique
{Gudmont 1). Par contre, si le faciés prépondérant sur le bloc est le facies oolithique Gudmont 2, une
modification du réseau poreux apparait & I'essai porosimétrique : les porosités libre et totale
angmentent fortement par rapport au méme facids issu de carridre (Fig. 11.7). Cet endommagement
se traduit par un effriternent généralisé du matérian (Annexe 2, Photo 26).
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La correspondance entre les comportements simulés au laboratoire et in situ est frappante.
Ceci confirme la dualité des mécanismes de gel et leur dépendance vis-a-vis du type de résean poreux
concerné !

- un processus de type succion cryogénique pour les calcaires unimodaux (Gudmont 2) qui se
traduit microscopiquemnent par un €largissement du réseau poreux et une augmentation de la porosité
connectée, et macroscopiquement par un €caillage ; & terme, cet endommagement conduit & un
effritement du matériau.

- un mécanisme type surpressions capillaires pour les calcaires multimodaux saturés
(Jaumont) qui induit une fissuration locale du matérian, les zones interfissurales restant saines,

Le gel n'est pas le seul facteur d'altération de ¢es enrochements sur sites naturels, Des
altérations chimiques (dissolution, action de l'eau), biologiques (végétale, bactériologique)
interviennent également. La somme de ces différents types d'altération fournissant un résultat quasi-
similaire & F'altération strictement liée au gel observée en laboratoire, on peut penser que le gel
initialise 'endommagement (écaillage ou €clatement) et que les autres types d'altérations reprennent et
amplifient ces modifications,

La bonne concordance entre les comporiements observés en laboratoire et in situ argumente
d'une maniére positive l'échelle de durabilité au gel que nous proposons au chapitre précédent.
L'application aux enrochements des modes opératoires présentés précédemment et de l'échelle de
durabilité qui en découle doit tout de méme étre coupiée a une prise en compte des conditions
particulidres de saturation régnant généralement sur un site d'enrochement.
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CONCLUSION GENERALE







La durabilité au gel des matériaux calcaires est un probléme complexe qui résulte de
la combinaison des propriétés intrinsdques A ces matériaux et de facteurs externes tels que l'intensité
des périodes de gel, Ia vitesse de refroidissement et 1'apport d'eau. La prise en compte des
interactions entre caractéristiques propres aux matériaux et facteurs externes dans le cadre d'une
approche explicative de la sensibilité¢ au gel des roches calcaires €tait I'objectif de ce travail et
s'intégrait dans le Programme National de Recherche - Développement en Génie Civil
"MATERLOC Calcaires" traitant de la valorisation et de 1'utilisation optimale des
matérianx calcaires locaux.

Nous avons abordé ce travail de recherche en procédant 4 une approche par étape : le milieu
poreux carbonaté, 'ean dans le milien poreux carbonaté, le gel de I'eau dans ce milieu poreux. Une
application de cette démarche a différents types de matériaux du Génie Civil (granulats, pierres
calcaires, enrochements) conclue cette étude. Ces €tapes successives ont permis de dégager des
conclusions fondamentales ayant trait A Ia strocture du milieu poreux et des remarques se rapportant
aux techniques de mesures des propriéi€s de ces milieux.

La premitre étape a consisté en une étude approfondie de la géométrie des réseaux
poreux carbonatés, reposant sur différentes méthodes de détermination des porosités et masses
volumiques, ainsi que sur une caractérisation des milieux poreux par la porosimétrie an mercure.
L'analyse de la fissuration initiale par des essais de compression isotropé, et l'étude des propriftés
ultrasoniques de ces matériaux complétent cette étude.

Des différentes techniques de mesures des masses volumiques apparente (pg) et de Ia
fraction solide (ps), la méthode dn picnomeétre semble la plus satisfaisante. Les valeurs
mesurées par cette méthode, injectées dans les formules de caleul de la porosité totale, rendent bien
compte du volume poreux total des matériaux. La mesure de la porosité totale par pesée hydrostatique
selon la norme NF B 10-503 / pierres calcaires fournit des valeurs par défaunt : le vide limité conduit 2
une saturation partielle des matériaux et 2 des volumes de vides mesurés inférieurs aux volume réels.
Par contre, 1a mesure de la porosité totale accessible A 1'eau sous un vide poussé donne
I'estimation la meilleure,

La répartition du volume poreux total, en terme de dimension et de forme, a été
principalement étudiée par la porosimétrie au mercure. Cette technique est riche de
renseignements si un soin particulier est apporté au mode opératoire et si 'on a 2 U'esprit une image
globale du milieu poreux du matériau considéré. En effet, l'interprétation sera différente selon que
l'on étudie une roche calcaire dont le volume poreux se répartit classiquement entre pores et capillaires
ou un matériau granitique peu poreux et a porosité de type fissural,

Les spectres porosimétriques des différentes composantes de 1a porosité (totale, libre, piégée),
nous renseignent qualitativement sur 1'étalement des distributions d'accés aux pores et sur
le type d’'arrangement du résean. L'analyse de l'injection de mercure en terme de percolation
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d'aprés Lane et al. (1986) nous a permis de relativiser les données quantitatives se rattachant aux
dimensions des pores : les spectres montrent un déplacement {vers les plus faibles rayons daccés
pour I'injection, autour des valeurs médianes pour le retrait) par rapport 3 1a distribution effective. La
porosité piégée de mercure lors de la phase de retrait est fortement influencée par la présence
d'hétérogénéités dans le réseau (rayon de pore / rayon d'acces, répartition du volume poreux en
domaines de pores larges et de pores plus fins) ; elle est favorisée par un arrangement ordonné du
réseau poreux se traduisant par un coefficient de dispersion des spectres supérieur 4 1 (€talement dela
distribution). La configuration de ce volume poreux piégé en pores nodaux et capillaires
fins (porosité de pores s.5.) st 4 opposer au volume poreux libre, vide de mercure A la fin
du retrait, correspondant i un réseau de capillaires et traduisant le degré d'interconnexion du
milieu. La surface de pores spécifique, déterminée par I'injection de mercure, augmente pour les
faibles rayons d'acces et est principalement liée au volume poreux connecté.

Cette analyse nous a conduit & 1a mise en évidence de "'faciés poreux' répartis entre un
pdle unimodal strict od la distribution aléatoire des pores sur le résean conduit 4 un
degré d'interconnexion élevé (forte porosité libre, calcaire micritique & texture liche) et un pole
multimodal & forte porosité piégée traduisant l'arrangement du milieu {(calcaire
bioclastique & ciment sparitique).

Un accent a été mis sur le lien entre la structure carbonatée et le milieu poreux associé.
L'analyse de photographies M.E.B. va dans ce sens et confirme les conclusions précédentes.
Par exemple, le passage entre micrite 2 structure liche et micrite en mosaique se marque par une
diminution simultanée des porosités libre et totale ; les joints de grains sont des structures qui
influencent fortement la connexion du réseau et se comportent comme un réseau fissural.

L'essai de compression isotrope fournit des renseignements sur I'état de fissuration
initial des matérianx calcaires. Ces roches sont peu fissurées (Mg < 0,2%) ; la porosité de
fissure mesurée regroupe en fait les fissures s.s. de type joints de grains et les
capillaires les plus proches d'une forme cylindrique (les plus aptes 2 se fermer lors d'une
compression isotrope). Par contre, les valeurs quantitatives issues d'une interprétation de cet essai en
terme de spectre de fissuration (coefficients de forme) sont plus discutables ; 1interprétation est
fondée sur un modele de fissure elliptique relativement éloignée des formes rencontrées dans le cas
des matériaux calcaires, '

L'étude des propriétés ultrasoniques (vitesses et atténuations des ondes) nous a
permis de montrer une dépendance de ces paramétres vis-a-vis du type de réseau poreux
concerné. D'un point de vue général, les vitesses et atténuations des ondes ultrasoniques sont plus
influencées par le volume poreux libre que par la porosité totale.

Les vitesses des ondes fournissent une estimation de la porosité de fissure par I'intermédiaire
de la notion d'indice de continuité. Celle-ci est systématiquement supéricure 2 la porosité de
fissure issue de I'essai de compression isotrope et englobe en fait 'ensemble des capillaires
appartenant & la porosité libre fonctionnant comme des discontinuités sur le chemin de Fonde.

L'influence de la porosité libre sur 'atténuation des ondes est directement liée an
mécanisme expliquant l'atténuation sur matérianx secs : ce sont les frictions / relaxations aux
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limites de grains et de fissures qui provoquent l'atténuation du signal ultrasonique dans ce type
de matérian, ces géométries participant au volume poreux libre,

A T'état saturé, les vitesses des ondes sont plus élevées qu'a 1'état sec du fait d'une
rigidification du squelette solide. Ces valeurs confirment la relation de Wyllie entre porosité totale et
vitesses, Pour des degrés de saturation partiels, les vitesses et facteurs de qualit€ en atténuation
présentent une valeur minimale pour un degré de saturation donné, Dans le cas des vitesses, cette
valeur correspond & une situation intermédiaire entre effet de densité et effet de rigidité, Pour
I'atténuation, cette valeur minimale est liée & l'effet d’écoulement relatif local ("squirt flow") dans les
vides de types capillaires ou fissuraux.

Le comportement de I'eau dans les matériaux caleaires a fait 'objet de la deuxiéme
partie de ce travail et a 616 étudié A 1a lumidre des conclusions précédentes relatives 2 la structure des
milieux poreux,

L'influence du réscau poreux sur les processus de saturation apparait nettement. Les
réseaux poreux les plus complexes (multimodaux) présentent les degrés de saturation,
obtenus par immersion totale, les plus faibles (de l'ordre de 60%). L¢ volume poreux non
saturé et piégé d'air n'est constitué que de la part de porosité piégée au mercure de grande
dimension. Cette différence entre piégeage d'air et piégeage de mercure repose sur une variation des
caractéristiques capillaires entre les couples vapeur de mercure / mercure et eau / air, De plus, le
processus de piégeage est initialisé dés le début de l'imbibition par rupture des films fluides dans le
cas du mercure alors qu'il n'intervient qu'en fin d'imbibition par court-circuitage des pores larges
dans le cas de l'air, Néanmoins, le volume pi€gé mesuré par le mercure fournit une bonne
estimation du piégeage d'air lors d'une imbibition d'eau.

Les calcaires A réseaux poreux umimodaux ont des degrés de saturations élevés
(>85%), confirmant I'inflaence du volume poreux libre et connecté,

Par contre, cette distinction est moins nette lors de 1'imbibition par capillarité. En
effet, dans tous les cas, 1a part connectée du réseau poreux se sature d'abord ; ceci se traduit par une
courbe de prise d'eau en masse linéaire dans un premier temps. L'importance relative du degré
d'interconnexion et I'étalement plus ou moins important de la distribution des tailles
de capillaires du résean connecté jouent par contre sur la rapidité de la cinétique. On observe
une redistribution de I'eau derriére la frange capillaire dans le réseau connecté secondaire,
qui ne participe pas an chemin d'envahissement principal ; plus I'étalement en taille du volume poreux
interconnecté est important, plus ce phénom&ne de redistribution ralentit la cinétique d'imbibition. La
saturation obtenue en fin d'imbibition par capillarité est proche du degré de
saturation Hirschwald.

Cette technique ne nous semble pas la plus pertinente pour faire ressortir l'influence de la
complexité de 'ensemble du réseau poreux sur le stockage d'eau ; elle n'apporte pas plus de
renseignements A ¢e sujet qu'une imbibition par immersion totale, Cette méthode fournit par contre
une approche intéressante de l'envahissement par I'eau d'un réseau poreux A partir d'un chemin
principal.
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La présence d'un chemin d'envahissement et de circulation principal au sein du
réseau connecté est le facteur l¢ plus influent sur les propriétés de transport. La présence
d'un réseau fissural de type joints de grains augmente le nombre de connexions et la valeur de la
perméabilité, celle ci est également influencée par 1a dimensions des connexions.

Nous avons déterminé les valeurs de perméabilité des matériaux calcaires par le calcul, sur la
base des modéles de Katz - Thompson et du milien équivalent de Kozeny - Carman. Le
premier, fondé sur une interprétation de la courbe porosimétrique en terme de percolation, donne des
résultats satisfaisants par rapport aux valeurs mesurées, sil'on ne tient compte dans le calcul que de la
porosité connectée (porosité libre) : la perméabilité globale d'un matériau résulte en fait de la
perméabilité intrinséque du chemin de percolation principal du réseau de ce matériau. Les valeurs
issues du modele du milien équivalent ont des ordres de grandeurs comparables aux valeurs mesurées
mais les imprécisions sur les paramétres tortuosité et rayon hydraulique rendent difficile
linterprétation des variations de détails.

Ces deux premidres parties ont permis d'approfondir les relations entre structure du
milieu poreux et distribution de 1'eau en son sein. Sur cette base, nous avons traité, dans la
troisiéme partie, du gel de I'eau dans les milieux poreux carbonatés et de l'influence du
type de réseau sur ces mécanismes de gel,

Apres une analyse des différentes théories expliquant les mécanismes du gel, une étude
expérimentale reposant sur I'évolution des propriétés ultrasoniques (vitesses et atténuations des
ondes) au cours de cycles gel/dégel doux (-5/420°C) et brutaux (-20/420°C) a &té réalisée sur
I'ensemble des matériaux calcaires étudiés. Les vitesses des ondes et facteurs de gualité en
atténuation diminuent progressivement dans le cas des matériaux calcaires A réseaux poreux
unimodaux quelque soit le type de cycle utilisé et pour des saturations Hirschwald ou
totales. Ces propriétés évoluent par chutes brutales et paliers dans le cas des calcaires 3
réseaux poreux plus complexes, et ceci seulement pour des saturations élevées ; aucune
variation notable n'est observée pour des saturations plus faibles (saturation Hirschwald). Dans les
deux cas, I'évolution des facteurs de qualité est plus nette que celle des vitesses.

L'analyse de ces résultats a montré que les mécanismes de gel les plus probables
provenaient du modegle capillaire (Everett, 1961, Aguirre-Puente ¢t Bernard, 1978). Les
surpressions dans la glace, issues de la progression du ménisque dans le réseau, sont plutﬁt
liées aux réseaux multimodaux présentant pores et étranglements. A forte saturation, les
contraintes développées induisent une fissuration du matérian. Cette fissuration a été visualisée
par des essazis de compression isotrope. Celle-ci intervient dés les premiers cycles de
gel/dégel. Les fissures créées par le gel dans ces matériaux apparaissent ts localisées et
encadrent des zones saines ol la structure du matériau n'est pas modifiée. A faible
saturation, I'air piégé dans les pores larges permet une dissipation de ces contraintes et
protege le matériau de l'action du gel. Le degré de saturation critique de ces matériaux,
déterminé par 1a chute du module dynamique mesuré sur des &chantillons ayant subis 25 cycles
gel/dégel et présentant une large gamme de saturation, est de l'ordre de 80%. A saturation
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Hirschwald, on se trouve dans une situation de protection du matériau, ce degré de saturation
étant netternent inférieur au degré de saturation critique,

Le phénomeéne de succion cryogénique est prépondérant au sein des calcaires 2 réseaux
poreux unimodaux ; il est favorisé par un gel doux. L'écoulement de I'ean vers le front de glace a
lieu dans la couche d'eau liée associée i la surface spécifique importante du réseau connecté. Les
pressions développées par I'accumulation de I'eau vers le front résulte en un élargissement
généralisé du réseau et-en une augmentation de 1a conmexité (augmentation de porosité
libre), mesurés par la porosimétrie au mercure. A saturation Hirschwald, 1'altération est du
méme type qu'd I'état totalement saturé, ce degré de saturation étant nettement supérieur au degré de
saturation critique de ces matérianx. A terme, ces matérianx présentent une modification
profonde de leurs réseaux poreux et un effritement généralisé.

Le suivi des propriétés ultrasoniques au cours d'une simple descente en température de la
température ambiante jusqu'a -40°C a permis de mettre en évidence 1'évolution de Ia teneur en
eau non gelée avec la température & partir de la correspondance entre vitesse du milien
composite matrice/eau/glace et vitesse dans chacun des composants (formule de Wyllie généralisée
par Timur). Les vitesses n'augmentent significativement qu'a partir d'une température nettement
inférieure & 0°C (de l'ordre de -7 & -10°C). Ce décalage est lié au mécanisme de surfusion et a
I’abaissement du point de congélation. L'étalement de la phase de changement d'état
est plus important pour les matérianx & distribution porosimétrique multimodale. La
teneur en eau non gelée A -40°C englobe 2 la fois l'eau adsorbée sur les surfaces de pores et de l'ean
libre vraisemblablement située dans les pores les plus fins. Les facteurs de qualité chutent
fortement au moment du changement de phase et réaugmentent par 1a suite jusqu'a un palier : la
progression du front de glace dans les capillaires, lors du changement de phase, individualise des
espaces entre glace et paroi constitnant des canaux d'écoulement ; ce phénom&ne est &
rapprocher d'un écoulement local relatif dans une fissure et influence fortement I'atténuation
des ondes ultrasoniques.

L'application de l'ensemble des résultats précédents anx matériaux du Génie Civil a fait
l'objet du dernier chapitre de ce travail. La sensibilité au gel de ces matériaux (granulats,
pierres calcaires, enrochements) est classiquement déterminée par des essais normalisés qui
restituent plus ou moins bien le comportement des matériaux calcaires vis-3-vis du gel.

L'essai de sensibilité au gel sur granulats est trés strict par rapport aux roches
calcaires. Les matériaux testés présentent tous des indices de gélivité importants quelque soit le
comportement de ces matériaux au cours des simulations de gel/dégel réalisées précédemment et
quelque soit 1a classe granulaire considérée. L'essai normalis€ semble méme montrer une évolution
inverse aux prédictions sur la durabilité au gel des matériaux calcaires : les matériaux les plus gélifs
sont les calcaires & réseaux poreux multimodaux. Les conditions d'humidités élevées et le
taux de refroidissement important préconisés par la norme favorisent le mécanisme
d'éclatement par surpressions dans la glace et donc l'altération des calcaires &
réseaux multimodaux. '
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L'essai mormalisé sur pierres calcaires semble moins rude & court terme mais la

réalimentation en eau continue pendant la phase de dégel peut provoquer des
dépassements des degrés de saturation critiques et peut résulter en un endommagement
important. De plus, cet essai ne précise pas le nombre de cycles 2 réaliser et force implicitement A
aller jusqu'a la rupture du matériau, quelque soit le nombre de cycles nécessaire.
1.a mesure de la sensibilité au gel des enrochements calcaires ne fait pas, a I'heure actuelle,
T'objet d'une norme spécifique. Des mesures d'endommagement sur des enrochements en place
depuis plusieurs hivers ont confirmés le comportement observé au laboratoire. Les calcaires &
réseaux poreux multimodanx apparaissent non gélifs si les conditions de saturation sont
courantes. Par contre, certains blocs en situation de saturation maximale (au nivean d'un
déversoir, par exemple) montrent une fissuration importante mesurée par des essais de
compression isotrope. Les calcaires & réseaux poreux unimodaux, 2 forte porosité libre an
mercure, sont gélifs jusqu'd un degré de saturation nettement inférieur aux conditions normales. Les
enrochements constitués de ces matériaux présentent un effritement important ; une analyse au
porosimetre A mercure a montré un élargissement du réseau et une nette augmentation de la
porosité libre. L'échelle de durabilité au gel mise au point dans ce travail semble bien adaptée dans
ce dernier cas.

Ces quelques exemples nous ont permis de mettre en évidence 1'inadéquation entre lIes
essais normalisés et les caractéristiques intrinstques aux matériaux calcairves. Le
cadre normatif doit évoluer en tenant compte de la spécificité de ces matériaux et
principalement de Ia complexité de leurs milieux poreux, L'application des modes
opératoires développés au cours de ce travail et l'utilisation de I'échelle de durabilité qui
en découle semble &tre un bon point de départ & cette évolution. Cependant, certains points
restent A préciser. Le choix des protocoles doit conduire A un essai facilement réalisable en
laboratoire. Une attention particulidre doit &tre portée au dispositif expérimental de simulation
des conditions de gel et notamment au volume de l'enceinte, aux circulations d'air dans cette
enceinte, 2 la régulation thermique et aux décalages entre température de Penceinte et température
effective de 1'échantillon. II conviendrait également de vérifier si un effet d'échelle existe : les
tendances évolutives observées sont-elles conservées si 'on modifie la taille des échantillons ? Enfin,
des essais a trés long terme (300 cycles et plus) doivent étre réalisés afin de confirmer les
résultats obtenus sur 50 cycles de gel/dégel.
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CALCAIRE DE JAUMONT

LOCALISATION

Carriére Vaglio, Malancourt la montagne, Meurthe et Moselle (54).

SITUATION GEOLOGIQUE

- Stratigraphie : Jurassique moyen, Bajocien Supérieur (-170 MA).

- Milieu de sédimentation :
- Mégaséquence de 1'Oolithe Miliaire Inférieure de Lorraine.
- Variation latérale de faciés de 'Oolithe Miliaire Inférieure ss. ("Bélin") de Nancy.
- Milieu de dépdt de type plaine cdtiére proximale dominée par les vagues. La sédimentation
est biodétritique.

DESCRIPTION MACROSCOPIQUE

- Calcaire bioclastique de type grainstone & packstone (éléments figurés + ciment
sparitique ou microsparitique) a litages obliques.

- Log carriére : Deux unités (J1 et J2) 4 litages obliques en auges décimétriques encadrent
une unité (J5) 4 litages obliques en auges métriques et de granulométrie plus grossiere.

MICROFACIES

- Eléments figurés : bioclastes (fragments de lamellibranche, crinoides, 250 - 400pm),

. quelques oolithes souvent recristallisées ou dissoutes (350 - 400um), pellets. Les grains sont
roulés, de type biodétritiques.

- Cimentation : ciment microsparitique a sparitique en cristaux de 10 2 50um.

- Diagenése : cimentation précoce autour des grains. Les cristaux microsparitiques (10ptm)
forment des franges palissadiques ou des ménisques autour des grains. Cette cimentation
confére une charpente solide a la matrice rocheuse et limite les phénomeénes de compaction.

Annexe 1, fiches synthétiques These J.M. Remy, 1993
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- Porosité : Dissolution des bioclastes et oolithes (macroporosité intragranulaire). La
dissolution est plus importante au centre des grains (remplissage des bioclastes), et
généralement, I'enveloppe externe du grain subsiste. On peut avoir un simple décollement de
l'intérieur du grain et un vide apparait entre le grain et son enveloppe externe. La
macroporosité intergranulaire est constituée par des lacunes de cimentation dans la phase
de liaison sparitique. La microporosité se situe principalement entre les cristaux de sparite
(intergranulaire) ou a l'intérieur des bioclastes (intragranulaire). Le litage marque généralement
des variations de granulométrie et une porosité se développe au niveau de ces discontinuités.

NATURE MINERALOGIQUE

= Calcite : 96,5%

- Quartz : 2%

- Kaolinite : 1%

- Mica : 0,3 -0,5%

- Goethite : traces
EXPLOITATION

L'unité 5, constituant le corps central de la carriere, est exploitée en gros blocs (pierres de
construction, enrochements). Les unités 1 et 2 périphériques, & débit en plaquettes, sont
exploitées en dallages ou granulats d/D.

Le calcaire de Jaumont est considéré "historiquement” comme un matériau non gélif et rentre
dans la construction de grands édifices régionaux telles que la cathédrale de Metz, les gares de
Metz et de Nancy.

Annexe 1, fiches synthétiques These J.M. Remy, 1993
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Photo 1. Calcaire de Jaumont 1. Bioclastes et ciment microsparitique & sparitique.
Les bioclastes présentent des dissolutions internes ou sur leur zone périphérique.

Photo 2. Calcaire de Jaumont 2. Dissolution des bioclastes.
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R L
Photo 3. Calcaire de Jaumont 2. Détail du ciment microsparitique. On note deux
phases de cimentation. Ce ciment renferme des bagueites d'argiles et une porosité

d'accés de l'ordre de 1 a 0,1 im.

Phaoto 4. Calcaire de Jaumont 1. Litage limitant des zones a microporosité
et des zones @ macroporosité. Les pores de la macroporosité se irouvent
reliés par des étranglements fins.

Annexe 1, fiches synthétiques These J.M. Remy, 1993
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CALCAIRE A ENTROQUES D'EUVILLE / LEROUVILLE

LOCALISATION

Carrieére communale d'Euville, Meuse (55) ; Carriére du Moulin A Vent, Lérouville, Meuse
(55).

SITUATION GEOLOGIQUE

- Stratigraphie : Jurassique Supérieur, Oxfordien Supérieur ("Argovien", -150 MA).

- Milieu de sédimentation :
- Systéme sédimentaire récifal des Calcaires de la Meuse.
- Environnement de prairies & crinoides sur les flancs du massif récifal de Commercy. Le
calcaire d'Euville correspond au flanc sud du récif, le calcaire de Lérouville au flanc nord. La
sédimentation est biodétritique.

DESCRIPTION MACROSCOPIQUE

- Calcaire bioclastique a entroques de type grainstone.

- Log carriére : Le calcaire i entroque se présente, dans les deux cas, sous la forme d'une
unité massive, d'une puissance de 15 a 20 metres, & grands litages obliques, encadrée par des
faciés récifaux.

MICROFACIES

- Eléments figurés :

- Fragments de crinoides (entroques) bien triés (400 & 600 num) et relativement roulés,
représentant plus de 90% des grains pour le calcaire d'Euville.

- Entroques moins bien triées et plus fragmentées, représentant 70% des grains pour le
calcaire de Lérouville. Les autres éléments figurés sont des bioclastes, pellets et oolithes
souvent micritisés. _

Cette différence est liée & la situation du dép0t par rapport au massif récifal. Le dépot fait suite
a un transport en milieu & haute énergie dans le cas d'Euville. Le sédiment s'est déposé sous
une énergie plus faible et aprés un transport plus court dans le cas de Lérouville.

Annexe 1, fiches synthétiques These J.M. Remy, 1993
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- Cimentation : les entroques sont cimentées entre elles par une phase sparitique a
microsparitigue. Ce ciment est fréquemment syntaxique. Il est 1i€ a la structure monocristalline
des entroques et croit dans la continuité cristalline de ces grains.

- Diagenése :

- Euville : 1égére compaction dans un premier temps, puis sparitisation partielle par de la
calcite syntaxique.

- Lérouville : sparitisation totale du milieu intergranulaire par de la calcite syntaxique.

- Porosité : 1a macroporosité a une origine primaire (vides issus d'une sparitisation partielle
du milieu intergranulaire, surtout dans le cas du calcaire d'Euville) ou secondaire (porosité
intragranulaire par dissolution d'éléments micritiques, oolithes ou pellets, surtout dans le cas
du calcaire de Lérouville). La structure monocristalline des entroques conduit 2 une
microporosité relativement faible. Les joints intergranulaires constituent une microporosité
intergranulaire qui se rapproche d'une porosité de fissure.

NATURE MINERALOGIQUE

- Calcite : 97.5%

= Dolomite : 1,5%

- Kaolinite : 0,5%

- Quartz : 0,5%
EXPLOITATION

Ce calcaire massif et homogéne est exploité principalement en pierres de construction, pierres
d'ornement. Le matériau est également débité en plaques et utilisé en dallage. Les calcaires d'Euville
et de Lérouville sont reconnus pour leur tenue aux intempéries et principalement leur durabilité au gel.

Annexe 1, fiches synthétiques These J.M. Remy, 1993
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Photo 5. Calcaire d'Euville. Les entroques sont soudées par un ciment sparitique.
On note les limites de grains souvent rectilignes et la macroporosité
intragranulaire formée par les canaux centraux.

Photo 6. Calcaire de Lérowville. On note la structure syntaxiale
des entroques et du ciment sparitique.
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Photo 8. Calcaire d'Euville. Porosité intragranulaire dans les entroques.
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CALCAIRES SUBLITHOGRAPHIQUE ET CRAYEUX
DE DUGNY

LOCALISATION

Carriere des Fours 4 Chaux, Dugny sur Meuse, Meuse (55).

SITUATION GEOLOGIQUE

- Stratigraphie : Jurassique Supérieur, Oxfordien s. L. ("Rauracien”, -145 MA).

- Milieu de sédimentation :
- Complexe sédimentaire récifal des Calcaires de la Meuse.
- Environnement de dép6t restreint de plate-forme carbonatée.
- Dépot par décantation avec une vitesse de sédimentation rapide (calcaire crayeux).
- Sédimentation plus lente avec une fraction biochimique non négligeable (calcaire
sublithographique).

DESCRIPTION MACROSCOPIQUE

- Calcaire micritique de type mudstone, sans éléments figurés, sublithographique
(Dugny I) ou & texture crayeuse (Dugny 2). La texture crayeuse se traduit par une friabilité
du matériau.

- Log carri¢re : Les deux facies se retrouvent en alternances sur le front de taille. Les bancs
de 4 4 6 métres ne sont pas constitués exclusivement d'un des deux faciés mais présentent des
tendances sublithographiques ou crayeuses.

MICROFACIES

- Dugny 1 - Calcaire micritique sublithographique : matrice micritique sans
éléments figurés. Les cristaux de micrite sont imbriqués en mosaique et forment une structure
dense. Quelques signes de bioturbation viennent désorganiser cette matrice micritique. Une
recristallisation sparitique se développe localement au niveau de ces bioturbations. La porosité
est faible et se localise au sein de relaichements locaux de la structure micritique.
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- Dugny 2 - Calcaire micritique a texture crayeuse : matrice micritique sans
éléments figurés. Les cristaux micritiques polyédriques sont trés peu jointifs et forment une
structure ldche (friabilité, texture crayeuse). La porosité est importante et constitue un réseau
continu dans la matrice micritique.

MINERALOGIE
Calcite : 08 - 99%
Dolomite : 0,5-1%
Kaolinite : 0,5%
EXPLOITATION

Ces deux facies représentatifs du calcaire de Dugny sont principalement exploités pour la
pierre A chaux et accessoirement pour une utilisation en granulats.
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Photo 9. Calcaire de Dugny 1 . Faciés sublithographique.
Micrite relativement dense.

Photo 10. Calcaire de Dugny 1. Détail de la micrite. Les pores ont des
dimensions de l'ordre du micron mais des accés fins.
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Photo 11. Calcaire de Dugny 2 a texture crayeuse. Matrice micritique
liche. Les vides sont bien connectés.

| 2pm

Photo 12. Calcaire de Dugny 2. Détail de la matrice micritique
et des canaux capillaires.
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Photo 13. Calcaire de Dugny 2. Détail des ponts reliants les grains de micrite.

Photo 14. Faciés intermédiaire entre Dugny 1 et Dugny 2.
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CALCAIRES SUBLITHOGRAPHIQUE ET OOLITHIQUE
DE GUDMONT

LOCALISATION

Carriere Charroy, Gudmont sur Marne, Haute-Marne (52).

SITUATION GEOLOGIQUE

- Stratigraphie : Jurassique Supérieur, Oxfordien s. L ("Séquanien”, -140 MA).
- Milieu de sédimentation :

- Calcaire sublithographique : environnement restreint de plate-forme carbonatée a vitesse de
sédimentation lente et & précipitation biochimique importante.

- Calcaire oolithique : environnement de barriere cotiére & moyenne ou haute énergie.

DESCRIPTION MACROSCOPIQUE

- Calcaire sublithographique de type mudstone sans élément figuré (Gudmont 1) qui
présente des bioturbations et des laminations algaires. Ce faci®és est marqué par une
stylolithisation importante.

- Calcaire oolithique et bioclastique hétérogeéne (wackestone, packstone ou
grainstone) a litages obliques & grande échelle (Gudmont 2 et 3).

- Log carriére : L'unité inférieure (15m) présente un facies & tendance oolithique de type
packstone a grainstone. Les oolithes sont granoclassées et définissent une rythmicité
décimétrique. Des niveaux sublithographiques s'intercalent au sein de 'ensemble oolithique.
L'unité supérieure (10m) comporte des bancs plurimétriques de calcaires durs 2 tendance
sublithographique et & corps oolithiques et bioclastiques intercalés.

MICROFACIES

- Calcaire sublithographique (Gudmont 1) : la matrice micritique trés dense a texture
en mosaique ne renferme que quelques bioclastes le plus souvent micritisés (fragments de
coquilles, foraminifeéres). Cette matrice présente localement une organisation laminée d'origine
algaire (stromatolithes). La bioturbation est importante au sein de ce faciés. L'imbrication des
cristaux de micrite se traduit par une faible porosité.
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- Calcaire oolithique (Gudmont 2) :
- Eléments figurés : oolithes concentriques tachetées de matériel ferromagnésien,

bioclastes, lithoclastes.
Gudmont 2 : les oolithes constituent 90% des éléments figurés comprenant aussi
quelques bioclastes et lithoclastes organisés localement en lits. Taille moyenne des grains :

300 a 500um.

Gudmont 3 : ce facies est plus riche en bioclastes, ceux-ci et les oolithes sont de plus
grande taille (=lmm) que dans le faciés Gu2. L'ensemble est trés remanié€ par une forte
bioturbation.

- Cimentation :
Gudmont 2 : matrice micritique constituée d'une charpente de cristaux polyédriques
(1pm). Localement, un ciment sparitique (cristaux de 10pm) se développe dans les zones a

plus forte densité d'oolithes.
Gudmont 3 : matrice micritique (id. Gu2) ; ciment sparitique plus développé que dans
Gu2.

- Diageneése : la plupart des oolithes sont micritisées soit sur leurs périphéries, soit en
totalité, La compaction est présente avec quelques contacts indentés entre les grains
(interpénétration des oolithes). Les zones a cimentation sparitique montrent des cimentations
précoces autour des grains (franges palissadiques)

- Porosité : La macroporosité est pratiquement absente. La microporosité se développe soit
au sein des oolithes micritisées, soit dans la matrice micritique (packstone).

NATURE MINERALOGIQUE

- Gudmont 1 sublithographique :

Calcite : 98,7%
Quartz : 0,5%
Pyrite bien cristallisée : 0,4%
Mica : 0,2%
Kaolinite : 0,08%
Yermiculite, montmorillonite: 0,02%
Interstratifiés : traces

- Gudmont 2 et 3 oolithiques :

- Calcite : 97%
- Quartz : 1,4%
- Mica : 0,5%
- Dolomite : 0,4%
- Kaolinite : ' 0,2%
- Feldspath : 0,2%
- Interstratifiés : 0,1%
EXPLOITATION

L'exploitation de la carriére est orientée principalement vers la production de granulats

calcaires 2 utilisation routire ou bétons. Ces granulats sont composés des deux facies présents sur le
front de taille. L'utilisation de ce calcaire en enrochement est également développée.
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Photo 15 . Calcaire de Gudmont 1 a faciés sublithographique.
Matrice micritique dense en mosaique.
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Photo 16 . Calcaire de Gudmont 1. zone a activité algaire
importante. micrite coalescente trés dense.
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Photo 17 . Calcaire de Gudmont 2 a faciés oolithique. Oolithes dans la matrice micritique.
Les oolithes sont micritisées partiellement ou totalement et sont disposées d'une maniére
aléatoire dans la matrice micritique. On note une macroporosité dans les loges des quelques

bioclastes présents dans la matrice.

Photo 18. Calcaire de Gudmont 3. Plage sparitique. Oolithes micritisées et ciment
sparitique. Frange de cimentation précoce autour des grains.
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Photo 19. Calcaire de Gudmont 2. Matrice micritique interoolithique
a structure peu dense et i porosité connectée.

Photo 20. Calcaire de Gudmont 3. Micrite intraoolithique.
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ANNEXE 2 :

ENDOMMAGEMENTS DES
MATERIAUX CALCAIRES
PAR LE GEL.
PLANCHES
PHOTOGRAPHIQUES
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Photo 21. Calcaire de Jaumont apreés 4 cycles de gel/ dégel a l'état saturé.
Microfissures intracristallines.

300 pm

Photo 22. Calcaire de Jaumont aprés 10 cycles de gel/dégel a l'état saturé.
Macrofissures traversant les grains et le ciment.
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Fig. 23. Site d'enrochements constitués de calcaire de Jaumont
en bordure de Meurthe aux environs de Nancy.

Photo 24. Enrochement provenant du site de la photo 23. Ce bloc se situe
a proximité d'un déversoir, favorisant une forte saturation.
Eclatement au coeur du bloc.
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Fig. 25. Lac du Der (Haute-Marne).
Protection de digue par des enrochements
récents constitués de calcaires de Gudmoni.

Fig. 26. Lac du Der. Site d'enrochements anciens. Les blocs sont totalement fragmentés.
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Photo 27. Lac du Der. Enrochement
en calcaire de Gudmont sublithographique
en bord de digue. Zone de saturation

maximale. Eclatement a coeur.

Fig. 28. Lac du Der. Enrochement en calcaire de Gudmont oolithique
présentant a la fois un écaillage et un éclatement a coeur.
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RESUME

L'altération des roches carbonatées sous l'action du gel pose un probléme pom leur utilisation en Génie Civil
en tant que granulats, pierres de construction ou enrochements. Les essais normalisés n'ont qu'une approche indicative de
la durabilité au gel et rejettent une grande partie de ces matériaux.

La résistance au gel d'un matériau calcaire peut étre envisagée comme la faculté du milieu poreux carbonaté 2
limiter les désordres induits par les mécanismes microscopiques du gel de I'ean dans les pores (succion cryogénique par
aspiration de 1'eau vers le front de glace, surpressions dans 1a glace et contre les parois solides au cours du déplacement
du front de gel dans les capillaires). Les facteurs qui réduisent les désordres sont liés 4 I'état de saturation du matériau an
moment du gel et plus particuliérement 2 1a répartition de 1'eau dans le milieu poreux.

La porosimétrie au mercure permet de classifier des roches calcaires de Lomraine en fonction du degré de
complexité de leurs réseaux poreux (unimodalité ou multimodalité du spectre de distribution des accds aux pores) et de la
répartition du volume poreux total en porosité libre et piégée. Les roches 2 réseaux poreux multimodaux ont un degré de
saturation limité (capillarité ou immersion totale), du fait de 1a complexité de leurs réseaux (pores nodaux reliés entre
eux par des capillaires fins) et d'une forte porosité pi€égée au mercure. Le piégeage de mercure résulte d'un arrangement du
milicu poreux 2 l'échelle locale (relation pore/acces) et & I'échelle du réscau (répartition en domaines de pores larges et de
capillaires fins). Les calcaires A réseaux poreux unimodaux ont une porosité de type capillaire et un degré
d'interconnexion élevé induisant de fortes saturations (porosité libre prépondérante).

La sensibilité au gel des roches calcaires est étudiée expérimentalement & I'aide de simulations en enceinte
climatique. L'endommagement est mesuré par le suivi des propriétés ultrasoniques (vitesses et atténuations des ondes) au
cours des cycles gel/dégel. L'ontil ultrasonique fournit également une approche expérimentale de 1'abaissement du point
de congélation dans les réseaux poreux et de I'évolution de la teneur en eau non gelée en fonction de la tem;
L'évolution des vitesses fait ressortir I'importance des phénomenes de surfusion précédant la cristallisation de la glaoe
Les signaux ultrasoniques sont fortement atténués au cours du changement de phase eaw/glace : 1a couche d'eau liée qui
subsiste entre Ia glace et 1a paroi solide se comporte comme une pseudo-fissure et joue le réle de canal d'écoulement ;
cette configuration provoque une dissipation importante des signaux.

Des mesures au porosimétre 2 mercure et des essais de compression isotrope permettent de mettre en évidence le
type d'endommagement subi par les matériau :-modification profonde du réseau poreux (élargissement du réseau,
augmentation de la part de porosité libre et du degré de connexité du réseau) liSe au phénomene de succion cryogénique
pour les calcaires 4 réseaux unimodaux, partiellement ou totalement saturés ; fissuration localisée encadrant des zones
saines du matériau, induite par le développement de surpressions dans 1a glace, pour les roches calcaires 2 réseaux poreux
complexes et totalement saturées.

Ces comportements étudiés au laboratoire sont égalemem observés sur des enrochements ayant subi les
conditions de gel in situ. Ces résultats permettent d'aborder les essais normalisés sur pierres et granulats calcaires d'une
maniere critique et d'analyser le caractére restrictif de ces essais pour des matériaux calcaires.

ABSTRACT

 The frost wealhering of carbonate rocks affects their utility for higways pavement aggregates, monumental and
.architectural stones, and rip-rap for embankments, Standard tests provide only qualitative estimates on the frost
durability of these materials. In fact, the frost resistance of limestones is the ability of carbonate porous media to
restrict damages caused by microscopic mechanisms of water freezing in pores. The factors which limit frost action are
connected with the saturation state of the material and the water distribution in the porous medium.

The characterization of the porous media structure .of some Lorraine limestones is based on petrophysical
analysis composed of porosity and density measurements, mercury porosimetry, determination of ultrasonic properties
and fissuration measurements. The water behaviour during transfer and partial or total saturation in these limestones is
experimentally established.

Carbonate grainstones with bimodal porous networks have high values of air-trapped porosities and
permeabilities ; their satiration degree, obtained by capillary absorption or total immersion, is restricted to 60 percent.
A high predictive frost resistance is obtained for these materials. Frost action on limestones with unimodal porous
networks depends on the rock texture (mudstone to packstone, more or less well-cemented) and on the influence of some
parameters such as pore radius, pore shape, permeability, and strains developed during freezing. These predictive
behaviours are confirmed by in situ observations on rip-rap and by frost simulations in a climatic cabinet. In this last
case, the measurement of the frost damages is based on the evolution of ultrasonic P-waves attenuation in the
limestones during freeze - thaw cycles.



