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When the spirits are low, when the day appears dark, when work becomes monotonous,
when hope hardly seems worth having, just mount a bicycle and go out for a spin down
the road, without thought on anything but the ride you are taking.
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Résumé

Dans le cadre du projet Cigéo pour le stockage des déchets radioactifs en couche géo-
logique profonde, 1’ Agence nationale pour la gestion des déchets radioactifs a mené de
nombreuses études pour caractériser le comportement de 1’argilite soumise a une aug-
mentation de la pression liée a une production de gaz par corrosion et radiolyse au sein
des alvéoles de stockage. Dans cette theése, I’initiation et la propagation des fissures ainsi
créées sont étudiées expérimentalement a I’échelle centimétrique afin de développer un
modele numérique continu simulant le gonflement et la fissuration a 1’aide de la poro-
élasticité et de I’endommagement, et ainsi d’améliorer les représentations existantes du
matériau. Le modele s’appuie sur une formulation poro-élastique endommageable précé-
demment développée pour la modélisation de 1’auto-colmatage.

Pour observer le chemin de propagation des fissures générées par I’augmentation de
pression a I’échelle d’un échantillon, le choix s’est porté sur la tomographie a rayons X.
Cette technologie, permettant de voir a I’'intérieur de matériaux opaques, nécessite des
temps d’acquisition longs au regard de la vitesse de propagation de la fracture. A partir
d’une étude numérique discrete basée sur la mécanique linéaire de la rupture, un protocole
expérimental inédit basé sur un apport de rigidité orthoradiale a été développé pour obtenir
une maitrise optimale de la fissuration et permettre son observation.

Une premiere campagne expérimentale, sans tomographie, a mis en avant les effets
de I’orientation du litage, du degré de saturation et du fluide utilisé sur I’initiation de la
fissure et la résistance de I’argilite. Une deuxieme campagne expérimentale, avec tomo-
graphie, a permis d’étudier la propagation d’une fissure, I’impact des inclusions de pyrite
et I’hétérogénéité du matériau.

Le passage a un modele poro-élastique avec un chargement mécanique fluide a no-
tamment nécessité 1’ajout d’un couplage fort endommagement-perméabilité. Les essais
de la premiere campagne ont alors été simulés de la resaturation jusqu’a la fracturation.






Abstract

The French National Agency for Radioactive Waste Management (Andra) has carried
out numerous studies xithin the framework of the Cigéo project for the storage of radio-
active waste in a deep geological repository. One of these studies is to characterise the
behaviour of the argillite subjected to an increase in pressure linked to the production of
gas by corrosion and radiolysis within the storage depostory. In this thesis, the initiation
and propagation of the cracks thus created are studied experimentally at the centimetre
scale in order to complete a continuous numerical model simulating swelling and cra-
cking using poro-elasticity, and to improve existing representations of the material. The
model is based on a formulation that also allows self-sealing to be modelled.

In order to observe the propagation path of cracks generated by the pressure increase
on a sample scale, X-ray tomography was chosen. This technology, which allows us to
see inside opaque materials, requires long acquisition times compared to the velocity of
fracture propagation. Using a discrete numerical study based on linear fracture mechanics,
a novel experimental protocol based on an orthoradial stiffness addition was developed to
achieve optimal control of cracking and to allow its observation.

A first experimental campaign, without tomography, highlighted the effects of the
orientation of the bedding, the degree of saturation and the injected fluid on the initia-
tion of the crack and the strength of the argillite. A second experimental campaign, with
tomography, made it possible to study the propagation of a crack, the impact of pyrite
inclusions and the heterogeneity of the material.

The transition to a poro-elastic model with fluid mechanical loading required the addi-
tion of a strong damage-permeability coupling. The tests of the first campaign were then
simulated from resaturation to fracturing.
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Introduction générale

Contexte et objectifs

Dans le cadre du projet Cigéo pour le stockage des déchets radioactifs en couche
géologique profonde, I’ Agence nationale pour la gestion des déchets radioactifs a mené de
nombreuses études pour caractériser le comportement de 1’argilite du Callovo-Oxfordien
soumise a une augmentation de la pression liée a une production de gaz par corrosion et
radiolyse au sein des alvéoles de stockage. Cette these comporte deux objectifs li€s :

1. Etudier expérimentalement la fissuration lors d’une injection sous pression. Si ca-
ractériser I’initiation d’une fissure est relativement simple, observer sa propagation
en temps réel dans un matériau opaque n’est pas évidente ;

2. Améliorer, avec les données expérimentales, un modele numérique développé au
cours d’une précédente these sur I’auto-colmatage de I’argilite [110] réalisée au
sein de la méme équipe.

Cette these en partenariat avec I’ Andra, le SIAME et le 3SR a été divisée en deux pé-
riodes : 2 ans dans les locaux du SIAME a Anglet et 1 an dans ceux du 3SR a Grenoble ou
se trouve le tomographe a rayons X. C’est a Anglet qu’a été développé, a 1’aide de simula-
tions numériques avec un modele de mécanique de la rupture, un protocole expérimental
inédit basé sur un apport de rigidité orthoradiale permettant d’observer la fissuration. Le
dernier semestre a permis de réalisé les essais d’initiation de la fissuration. A Grenoble,
au cours du premier semestre, une dizaine d’essais d’injection a I’huile et a 1’azote ont
été réalisés dans un tomographe a rayons X, permettant ainsi une étude poussée a partir
des images 3D. Une collaboration avec Jeremy Rabone, qui a repris et amélioré le modele
numérique d’auto-colmatage de Hui Wang, a démarré pour intégrer les observations et
les résultats expérimentaux au modele de gonflement - fissuration et et ainsi permettre de
reproduire le chemin de fissuration de plusieurs des essais de cette these.

Structure de la these

Cette these est découpée en quatre chapitres, dans un ordre a la fois chronologique et
nécessaire pour leur compréhension, auxquels s’ajoute une annexe technique.

— Le CHAP. 1 reprend la problématique des déchets radioactifs et de leur stockage,

notamment en France dans une couche d’argilite du Callovo-Oxfordien. Diffé-
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rents travaux sur des essais d’injections, aussi appelés fracturation hydraulique, y
sont aussi discutés. Plusieurs modélisations numériques de ce type d’essais sont
présentées ;

Le CHAP. 2 présente 18 mois de développement d’un protocole expérimental per-
mettant d’observer la propagation de la fissure dans un tomographe a rayons X.
De I’idée de départ aux validations expérimentales, en passant par les simulations
numériques et le choix d’une solution réelle : toutes les étapes du protocole y sont
expliquées ;

Le CHAP. 3 reprend les deux campagnes expérimentales de cette these : celle, hors
tomographe, réalisée au SIAME et celle, dans le tomographe, réalisée au 3SR ;
Le CHAP. 4 présente le modele numérique, développée par I’équipe du SIAME
sous Cast3M, dans lequel les résultats du CHAP.3 ont été implémentés et qui a été
utilisé pour reproduire plusieurs chemin des fissurations;

L’ ANN. A décrit le principe de la fractographie, ou analyse statistique des faciés
de rupture, ainsi que les résultats de deux analyses réalisées par un prestataire ex-
terne dont la solution technique est brevetée. Ces données permettent une contre-
étude des valeurs de fracturation obtenues au CHAP. 3.
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La science d’aujourd’hui détruit I’ignorance d’hier et elle
fera figure d’ignorance au regard de la science de demain.
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1 Introduction

Ce chapitre permet de découvrir la problématique des déchets radioactifs ainsi que les
différentes propositions et études de stockage dans le monde. Les propriétés de I’argilite
du Callovo-Oxfordien (COx), présente sur le site du laboratoire souterrain et le site de
stockage de 1’ Agence nationale pour la gestion des déchets radioactifs (Andra), sont pré-
sentées. Les différents travaux sur la fracturation et 1I’étude des fissures sont commentées.
Enfin, le modele numérique développé précédemment par I’équipe du SIAME est exposé
ainsi que différentes approches pour modéliser la fracturation.

2 Stockage des déchets radioactifs

2.1 Les différents types de déchets radioactifs en France

En France, les déchets nucléaires proviennent de 5 domaines distincts : les centrales
nucléaires pour 60.1%, la recherche pour 26.9%, la défense pour 8.9%, les industries et le
secteur médical pour les 4.1% restants. Tous ces déchets sont étudiés selon deux criteres :
leur niveau de radioactivités (4 paliers) et la demi-vie de 1’élément principal (plus ou
moins de 31 ans). IIs sont alors classés dans les 5 catégories ci-dessous :

— Déchets de tres faible activité (TFA) qui sont constitués principalement des gravats

et ferrailles issus du démantelement d’installations nucléaires ;

— Déchets de faible et moyenne activité a vie courte (FMA-VC) qui sont constitués
principalement par les équipements de travail et de maintenance tels que des gants
ou des outils;

— Déchets de faible activité a vie longue (FA-VL) qui sont constitués par d’anciens
déchets de centrales de premiere générations ou des objets du début du XX*me
siecle tel que les fontaines a radium pour rendre 1’eau potable radioactive ;

— Déchets de moyenne activité a vie longue (MA-VL) qui sont constitués principa-
lement des déchets de centrales nucléaires liés au retraitement des combustibles et
au fonctionnement ;

— Déchets de haute activité (HA) qui sont constitués principalement par les résidus
de retraitements.

Actuellement 1’ Agence nationale pour la gestion des déchets radioactifs (Andra) gere

1 700 000 m® de déchets mais la répartition entre les 5 catégories n’est pas équitable :
FMA-VC représente quasiment 1 000 000 m?3, TFA prend presque 600 000 m?, FA-VL
descend a presque 100 000 m3, MA-VL ne prend que 42 900 m? et HA 0.2% du volume
total soit 4 190 m?. En termes de niveau de radioactivité, I’ordre est inversé car HA re-
présente 94.9% et MA-VL 4.9% : 99.8% de la radioactivité se concentrent dans 3.1% du
volume des déchets.

Les TFA et FMA-VC ont été envoyés de 1969 a 1994 dans le centre de stockage
de la Manche a La Hague, maintenant ils sont envoyés dans le centre de stockage de
I’ Aube (FMA-VC) et le centre industriel de regroupement, d’entreposage et de stockage
de I’Aube (TFA). L’ Andra étudie actuellement un centre de stockage a faible profondeur
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pour les FA-VL et un centre de stockage en couche géologique profonde pour les MA-VL
et HA (c’est le projet Cigéo). En attendant le stockage de ces 3 catégories, les déchets
sont entreposés selon des regles de siireté strictes.

2.2 Le stockage en couche géologique profonde dans le monde

Dans I’Union Européenne, le 19 juillet 2011, la directive 2011/70/Euratom a déclaré :
« les déchets radioactifs, y compris le combustible usé considéré comme déchet, doivent
étre confinés et isolés durablement des étres humains et de la biosphere. [...] L’entrepo-
sage de déchets radioactifs, y compris a long terme, n’est qu’une solution provisoire qui
ne saurait constituer une alternative au stockage. ». L Agence internationale de 1’énergie
atomique (AIEA) et I’ Agence pour I’énergie nucléaire (AEN) de I’Organisation de coopé-
ration et de développement économiques (OCDE) présentent les mémes volontés. Tous
s’accordent sur le stockage en couche géologie profonde pour les déchets MA-VL et HA.
La FIG. 1.1 montre I’avancement des projets de stockage dans le monde ot la Finlande,
la Suede et la France y présentent les solutions les plus avancées.

Lancement
@ Recherche de site
@ Etudes/conception
@ Procédure d'autorisation
@ Construction

L : Laboratoire(s) souterrain(s)

FIGURE 1.1 — Avancement des projets de stockage dans le monde en mai 2021, extrait
de andra.fr

Finlande

Le projet de stockage souterrain finlandais, nommé Onkalo, est le plus avancé au
monde : le massif granitique d’Olkiluoto a été sélectionné en 2000 apres 17 ans d’études.
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De 1993 a 2000, quatre sites ont été examinés selon des criteres géologiques et environ-
nements ainsi que sur I’opinion de la population locale vis-a-vis du projet. Un permis de
construire a été€ délivré en novembre 2015 pour I’infrastructure présentée en FIG. 1.2. La
construction a démarré en 2016 pour une mise en exploitation des 2023.

FIGURE 1.2 — Implantation d’Onkalo dans son environnement, extrait de [81]

Suede

Apres 40 ans de recherche, en janvier 2022, le gouvernement suédois a validé le choix
d’implanter le stockage a Forsmark, au 130 kilometres au nord de Stockholm, grace a
son emplacement et au soutien local. Les déchets seront placés dans tubes en cuivre avant
d’étre placés 500 m sous la surface dans du granite. Apres 70 ans d’exploitation, le site
sera scellé par de la bentonite pour rester sécuris€é pendant 100 000 ans. Les premiers
colis tests arriveront des 2023 pour une mise en service en 2025. L’installation, présentée
Fi1G. 1.3, ressemble fortement a Onkalo.
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FIGURE 1.3 — Implantation de Forsmark dans son environnement

France

Le 16 janvier 2023, apres plus de 30 ans de recherche, I’ Andra a déposé la demande
d’autorisation de création (DAC) de Cigéo, le projet de stockage géologique francgais, a
Bure. Le 22 juin 2023, I’ Autorité de siireté nucléaire (ASN) a déclaré recevable la DAC :
I’instruction technique du dossier est donc en cours. Sous réserve d’une réponse favorable,
la construction devrait démarrer en 2027 comme défini par le planning présenté FIG. 1.4.
Le stockage sera réversible jusqu’a la fermeture définitive en 2150, dés lors aucune action
humaine ne sera nécessaire pour assurer le confinement des déchets pendant plusieurs
centaines de milliers d’année méme si le site restera sous surveillance.

Le stockage sera divisé en deux parties pour les déchets MA-VL et HA, voire FIG. 1.5.
Les alvéoles de stockage seront creusées dans une couche d’argilite du Callovo-Oxfordien
(COx) environ 500 m sous la surface. Due a la forte présence d’argile, le milieu présente
une tres faible perméabilité et excellente capacité d’absorption et de rétention pour limiter
la propagation des radionucléides.
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FIGURE 1.4 - Planning de Cigéo, extrait de andra.fr

LABORATOIRE SOUTERRAIN il
ZONE DESCENDERIE EEE

DOUBLE DESCENDERIE

LE PROJET DE STOCKAGE CIGEO

ZONE DE STOCKAGE HA

FIGURE 1.5 - Schéma de principe de Cigéo, extrait de andra.fr
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2.3 Les laboratoires souterrains dans le monde

Si de nombreux pays n’ont pas encore sélectionné d’emplacement définitif pour leur
stockage, de plus en plus d’entre-eux accélerent leurs recherches grace a des laboratoires
souterrains. Le TAB. 1.1 présente les principaux d’entre-eux avec la nature du massif qui
a été retenu. Ces laboratoires permettent de caractériser au mieux le milieu environnant
mais aussi de mener des essais de creusement et de soutenement des tunnels a échelle
réelle.

En France, I’Andra a démarré la construction du laboratoire souterrain de Bure en
2000, 9 ans apres la loi 91-1381 du 30 décembre 1991 sur la gestion des déchets radio-
actifs dite loi Bataille. Ce laboratoire permet des expérimentations en conditions réelles a
plus de 500 m sous la surface : ces essais concernent non seulement le COx mais aussi le
creusement et le soutenement des tunnels comme le montre la FIG. 1.6. Ce site ne sera pas
agrandi pour devenir le site de stockage final. Tous les essais de cette these sont réalisés

sur des carottes d’argilite directement extraite du laboratoire.

Pays Laboratoire Emplacement Profondeur (m) Géologie
Belgique HADES Mol 225 Argile
Canada AECL - Fermé 2003 Manitoba 400 Granite
Chine En cours de construction  Gobi Granite
Corée du Sud KAERI Daejon 120 Granite
Etats-Unis Yucca Mountain Nevada 350 Ignimbrite
Finlande Onkalo Olkiluoto 400 Granite
France Bure Meuse/Haute-Marne 550 Argile
Japon H(.)norobe. Hokkaido 500 Sédiment
Mizunami Honshu 500/1000 Granite
Russie Construction prévue Jeleznogorsk Granite
Suede Aspo Osthammar 500 Granite
Suisse Mont Terri Opaline 300 Argile
Grimsel Juchlistock 450 Granite

TABLE 1.1 - Principaux laboratoires souterrains pour le stockage de déchets radioactifs
dans le monde, extrait en partie de andra.fr
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FIGURE 1.6 — Plan du laboratoire souterrain de Bure, extrait de andra.fr

3 Argilite du Callovo-Oxfordien

L’emplacement du site final, Bure, se situe a ’est du Bassin parisien qui est consti-
tué d’un empilement de couches argileuses et calcaires déposées il y a entre 250 millions
et 1.8 millions d’années, voir la FIG. 1.7. La couche sélectionnée pour accueillir les dé-
chets date du Callovo-Oxfordien, soit entre -165 et -155 millions d’années, et se compose
de sédiments argileux : I’argilite du Callovo-Oxfordien ou COx. Les emplacements sé-
lectionnés pour le laboratoire souterrain et pour Cigéo sont éloignés de toutes les failles
actives et aucune investigation n’a relevé de fissures dans le COx des zones choisies.
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F1GURE 1.7 — Coupe géologique de I’est du bassin parisien, extrait de agbp.fr

3.1 Composition

La couche du Callovo-Oxfordien, présentée en FIG. 1.8, fait une épaisseur d’environ
160 m pour une profondeur allant de 403 m (limite SNC) a 561 m (limite LSO0). La couche
est divisible en trois parties selon leur composition minéralogique :

— L’unité argileuse (UA) est la plus riche en minéraux argileux et la plus épaisse,

elle présente aussi une bonne homogénéité verticale ;

— Unité de transition (UT);

— Unité silto-carbonatée (USC) est la plus riche en carbonates et alterne marnes et

sitites carbonatées, elle marque le début de 1’Oxfordien Moyen.
Les FIG. 1.9 et 1.10 présentent, respectivement, la distribution des minéraux dans la
couche du Callovo-Oxfordien et au sein d’un échantillon extrait dans I’'UA.
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FIGURE 1.8 - Stratigraphie de la couche du Callovo-Oxfordien, extrait de [118]
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FIGURE 1.9 — Composition de la couche de COx, résultats non publiés

3.2 Porosité et perméabilité

La porosité, n, est définie comme la rapport entre le volume de vide Vv et le volume
total Vt. Dans I’unité UA, la porosité varie entre 14% et 20% avec une valeur d’environ
18% aux abords du laboratoire souterrain [117]. La distribution de pore dans I’argilite est
présentée en FIG. 1.11.

La faible porosité couplée a la tres petite taille des pores procure au COXx a une tres
faible perméabilité a I’eau comprise en moyenne entre 5.1072! m? et 1072° m? comme
le montre la F1G. 1.12. Certaines valeurs, beaucoup plus grandes, proviennent probable-
ment d’un endommagement des carottes lors des manipulations et des préparations des
cylindres creux utilisés pour les essais de perméabilité a 1’azote.
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FIGURE 1.10 - Distribution minérale dans le COx (a) a I’aide d’un microscope électro-
nique a balayage (MEB) parallelement au litage (b) a I’aide d’un MEB perpendiculaire-
ment au litage (c) a I’aide d’un tomographe a rayons X, extrait de [94]

3.3 Teneur en eau et gonflement

La teneur en eau dans I’'USC varie énormément, de 1% a 9%, pour de tres petite
variations de profondeur. A I'inverse, I’'unité de transition est assez constante avec des
teneurs allant de 5% a 9%. La teneur de I’UA diminue, en moyenne, de 8% a 2% quand
la profondeur augmente. A la profondeur du laboratoire souterrain, a 490 m, la teneur en
eau du COx varie entre 5% et 9%, comme le montre la FI1G. 1.12.

Lors de I’excavation des tunnels, de nombreuses fissures apparaissent et peuvent per-
mettre a I’eau de s’écouler librement dans ce qui est appelée Excavation Damage Zone
(EDZ). Cette zone, comme définie par C.-F. Tsang et al. [104], est la zone de la roche
hote ou les perturbations hydromécaniques et géochimiques induites par le creusement
entralnent des variations significatives des propriétés hydrauliques et de transport de so-
lutés. Compte tenu des évolutions physico-chimiques, ’EDZ n’est pas le résultat d’un
caractéristique intrinseque de la roche. A partir de maintenant, dans ce manuscrit, nous
utilisons le terme EDZ dans un sens plus large : au sens de la création d’un réseau de
fissures autour des ouvrages, voir la FIG. 1.27) pour un schéma de I’EDZ. Lors du creu-
sement des puits et des tunnels, les conditions de pression autour des ouvertures sont
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FIGURE 1.12 - Evolution des propriétés dans la couche de COx, résultats non publiés

fortement modifiées avec une diminution des contraintes radiales et une augmentation
des contraintes orthoradiales : ce qui entraine la création d’une zone de roche endom-
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magée. Son épaisseur est influencée par les dimensions de 1’ouverture, la technologie de
creusement utilisée mais aussi la ventilation. Sa perméabilité est augmente de plusieurs
ordres de grandeurs comparée a celle de la roche intacte mais, griace a la présence de mi-
néraux argileux gonflants au sein de la matrice argileuse, I’argilite dans I’EDZ est capable
de revenir a sa perméabilité initiale ; c’est I’auto-cicatrisation. Apres le remblaiement et
le scellement des ouvertures, 1’eau va naturellement revenir et resaturer le milieu. Les
matériaux de remblai vont alors appliquer une pression sur les murs des tunnels en gon-
flant et comme le COx va lui aussi gonfler, les fissures vont se refermer. En présence
d’eau, le COx gonfle [101, 102], comme le montre la FIG. 1.13, et peut reboucher les
fissures [32, 62] pour assurer 1’étanchéité du milieu lors de la fermeture du stockage et de
la resaturation progressive.

COx sample
14 r(diameter is 50 mm, 110
1 length is 56 mm) Water content
RH=100% 18
g O wo=7% {8
= 8 | in saturated Volumetric strain =
- g
S 6 IR [
S 6 Radial strain_, g
B —— N 2 %
(e~}
= 4 Axial strain B
2 10
! 1 1 1 1 i 1 L L 1 2

0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300 330
Time (day)

FIGURE 1.13 — Evolution des déformations au cours de la désaturation-resaturation, €Xx-
trait de [122]

3.4 Module d’Young et énergie de fissuration

Le module d’Young de la couche Callovo-Oxfordienne diminue fortement en passant
de ’'USC a I’UT selon la FI1G. 1.14. Il continue de diminuer dans le premiere tiers de
I’UA avant de se stabiliser, tout comme la minéralogie (voire F1G. 1.9). Il apparait que la
saturation n’a pas de lien direct avec le module d’Young, la variabilité du milieu ayant un
impact plus important [120].

M. Abdulmajid, dans sa these [1], a mesuré 1’énergie de fissuration critique G, du COx
lors d’essais Traction Double Cantilever Beam (TDCB) sur des trongons de cellules T1.
Il a mis en évidence les effets de 1’orientation 6 du litage par rapport a I’entaille et de la
teneur en eau w comme présenté dans 'EQUA. 1.1 ot Gy = 25 J/m?.
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FIGURE 1.14 - Variations du module d’ Young, extrait de [26]

Go(0,w) = (Guo — 2 x w)y/cos?(6) + 144 x sin’(6) (1.1)

4 Fracturation hydraulique - Injection d’un fluide sous
pression

La fracturation hydraulique consiste a injecter un fluide de fracturation dans un forage
jusqu’a ce que la pression du fluide dépasse les contraintes in situ et la résistance du
milieu. A I’origine, cette technologie a été développé pour I’industrie miniere et pétroliere
[51] afin d’évaluer les champs de contraintes et la résistance des roches environnantes
mais elle a été depuis utilisée pour la géothermie profonde [19], le stockage de dioxyde
de carbone [43], le déclenchement de tremblements de terre [129] ou la caractérisation
des champs de contraintes pour la recherche de site de stockage de déchets nucléaires en
couche géologique profonde [63].

4.1 Initiation des fissures

Lors de la fracturation hydraulique, I’initiation des fractures est caractérisée par une
chute brutale de la pression du fluide injecté telle que sur la F1G. 1.15. Cette chute a lieu
des lors que la fissuration s’amorce : la pression associée a ce moment est appelée pression
de fracturation, ou breakdown pressure. La fracturation, dans les essais classiquement
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réalisés, est un phénomene instable qui se traduit par une tres forte chute de pression
associée a un allongement extrémement rapide de la fissure. Des travaux ont été réalisés
pour déterminer 1’impact du fluide de fracturation sur la pression de fracturation selon
deux parametres : le débit d’injection et la viscosité dynamique.
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FIGURE 1.15 - Chute brutale de pression lors d’un essai de fracturation hydraulique,
extrait de [54].

4.1.1 Débit d’injection

La F1G. 1.16 présente les résultats de la plus grande campagne d’essais de fracturation
au gaz [4] durant laquelle des essais d’injection sur des cubes de polyméthacrylate de
méthyle acrylique (PMMA) pour une plage de débits allant du simple au quintuple pour
plusieurs gaz : la pression de fracturation semble peu dépendante du débit et du type de
gaz s’il est homonucléaire.

Cette faible dépendance a la vitesse d’injection du fluide se retrouvent dans un grand
nombre de travaux existants [6, 54, 68, 100, 130] et dont quelques résultats majeurs sont
présentés dans le TAB. 1.2. A cause de la difficulté de préparation des échantillons et la
réalisation des essais, les expériences dans les mémes conditions n’ont été que tres rare-
ment réédités d’ou une certaine difficulté pour conclure avec précision. Certains travaux
[31], uniquement théoriques, ont montré qu’une augmentation du débit se traduisait par
une augmentation de la pression de fracturation.

4.1.2 Viscosité dynamique

Comme pour les essais sur la vitesse d’injection, ceux sur la viscosité dynamique ne
sont que rarement répétés [4, 52, 68, 69, 126]. En regardant plus en détail quelques ré-
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FIGURE 1.16 - Pression de fracturation selon la vitesse d’injection, extrait de [4]

Article \ Débit d’injection \ Pression de fracturation
[105] 10 mLn/min 10.45 MPa
500 mLn/min 14.18 MPa
36] 1 cc/min 14.19 MPa
Fluide 1 - Miel 2 cc/min 11.41 MPa
5 cc/min 18.68 MPa
36] 0.05 cc/min 14.65 MPa
Fluide 2 - Huile 0.1 cc/min 18.19 MPa
1 cc/min 19.96 MPa
0.01 cc/min 3.32 psi
[121] 0.1 cc/min 3.19 psi
1 cc/min 2.67 psi

TABLE 1.2 — Pression de fracturation selon la vitesse d’injection

sultats supplémentaires présentés dans le TAB. 1.3, aucune dépendance a la viscosité ne
se dégage a I’exception de la derniere ligne dont le résultat ne concerne qu’un seul essai.
De plus, peu d’informations sont disponibles sur les degrés de saturation des échantillons
qui ont pourtant un fort impact sur les pores accessibles par le fluide et qui, trés probable-
ment, diminue les différences de comportement due a la viscosité avec 1’augmentation de
la saturation.
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Article | Fluide | Viscosité dynamique | Pression de fracturation
[127] Air 18 pPa.s 6.20 MPa
Eau 890 pPa.s 6.05 MPa
[57] Eau I mPa.s 18 MPa
Huile 80 mPa.s 17MPa
Miel 20 Pa.s 14.19 MPa
[36] Huile 1 98 Pa.s 19.96 MPa
Huile 2 587 Pa.s 35.68 MPa

TABLE 1.3 — Pression de fracturation selon la viscosité du fluide injecté

4.1.3 Gaz de fracturation et changements d’état

La fracturation au gaz du COx n’ayant pas été étudi€é en laboratoire, nous avons
prévu une campagne expérimentale. L’hydrogene présentant des risques d’utilisation,
nous avons fait le choix d’utiliser de 1’azote. Toutefois, le terme gaz n’est pas parfaite-
ment adapté car il est rapidement apparu que dans les conditions de pression-température
attendues a Bure (100 a 140 bars pour une température supérieure a 30°C) ou pour les
campagnes d’essais (jusqu’a 140 bars a 23°C) un changement d’état était possible vers
I’état supercritique comme le montre la FIG. 1.17. Une grande partie des articles cités
dans les sous-sections précédentes ne fait jamais mention d’un changement d’état : ce
changement d’état est-il méconnu ou n’a-t-il pas d’impact sur la fracturation ? Dans le cas
de I’hydrogene et de 1’azote - qui a été retenu pour les essais pour des raisons sécuritaires
- les conditions sont suffisamment éloignés du point critique pour qu’il n’y ait aucun im-
pact sur la fracturation et que I’hypothese de gaz parfait soit faites [20]. La F1G. 1.18
compare les résultats de I’équation de Peng-Robinson (EQUA. 1.2) avec les résultats de
la loi des gaz parfaits a la température critique de 1’azote et a la température des essais :
il apparait que I’hypothese proposée est suffisante dans les conditions voulues. Pour s’as-
surer de I’effet ou non du gaz notamment en pointe de fissure, nous avons fait le choix de
doubler tous les essais avec une injection a I’huile.

p_ RT a(T)
SV —b V2420V — b2

(1.2)

otl P est la pression, R est la constante universelle des gaz parfaits, V' est le volume
molaire. b et a(T") sont respectivement calculés par les EQUA. 1.3 et 1.4. T, et P. sont
les coordonnées du point critique du gaz considéré et w le facteur acentrique (-0,220 pour
I’hydrogene et 0.040 pour I’azote).
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FIGURE 1.17 - Emplacements du point critique pour différentes molécules

RT,
b=0,07780 (1.3)
P
2T2
a(T) =0, 45724RP < a(T) (1.4)

c

a(T) = (1 +m (1 — @)) (1.5)

m = 0, 37464 + 1, 54226w — 0, 26992w> (1.6)
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FIGURE 1.18 — Comparaison des courbes pression-quantité de moles selon I’équation de
Peng-Robinson pour I’azote et ’hydrogene (EQUA.1.2) et I’équation des gaz parfaits

4.2 Propagation des fissures

Il existe de nombreux modeles analytiques [2, 44, 61, 64] et numériques [3, 24, 98]
développés pour la fracturation hydraulique mais ces modeles ne peuvent pas étre vérifié
parfaitement a cause d’un manque d’informations sur les parametres critiques in situ tels
que les dimensions des fissures ou les zones de pénétrations du fluide de fracturation [70,
95] : des essais en laboratoire sont donc nécessaires.

Les expériences de fracturations hydrauliques sont quasiment toutes instables, c’est
pour cela que F. Guo et al. [49] ont souligné que la grande majorité des essais en labo-
ratoire se concentre sur la pression de fracturation, la pression de réouverture de fissure
et I’orientation des fissures. Comparativement, peu d’essais ont été réalisés sur 1’évolu-
tion des fissures lors d’une fracturation hydraulique probablement a cause de la vitesse
de fissuration qui est de ’ordre de plusieurs centaines de metre par seconde. Les essais
qui ont été publiés sont divisibles en trois groupes selon la technologie non-destructive
employée :

— Les émissions acoustiques sont générées par un bref relachement d’énergie par
le matériau. En placant des capteurs correctement, il est possible d’enregistrer
ces émissions puis de remonter a leur distribution dans I’espace pour déterminer
I’emplacement des fissures et suivre leur propagation [70], I’effet de la viscosité
du fluide de fracturation [56] ou le comportement post-pic [23]. Voir la FIG. 1.19
pour un exemple de montage;

Les matériaux transparents tel que le polyméthacrylate de méthyle acrylique
(PMMA), voir la F1G. 1.20, ou le verre [21] permettent des observations directes
de la fissuration. [5] a utilisé un appareil photo haute fréquence (60 000 images/s)
et des lumieres polarisées sur des cubes de PMMA pour suivre les fissures image
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par image. [73] avait, par le passé couplé, cette technologie a I’enregistrement des
émissions acoustiques;

— Laprise d’une image a I’aide d’un tomographe a rayons X prend plusieurs dizaines
de minute selon la qualité souhaitée alors qu’une fissure se forme et traverse in-
tégralement un échantillon en quelques secondes, par conséquent, cet outil n’est
actuellement utilisé que pour comparer la morphologie des fissures avant et apres
essais. A cause du manque d’informations entre les deux images, les émissions
acoustiques sont couramment couplées a la tomographie [45, 73, 116].

FIGURE 1.20 — Exemples de résultats de fracturation sur cubes de PMMA, extrait de [5]
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5 Modélisation de la fracturation

5.1 Mécanique linéaire de la rupture

Le concept d’énergie de fissuration vient de Griffith [48] : quand une fissure avance,
une partie de I’énergie €lastique est transférée a la pointe de fissure, c’est le taux de resti-
tution d’énergie nommée G. Défini en J/m?, G fait le lien entre la variation de surface de
la fissure A et la variation de 1’énergie potentielle totale du systeme V' soit 'EQUA. 1.7.
La fissure propage si le critere présenté EQUA.1.8 est réalisé, avec vy 1’énergie spécifique
de rupture par unité de surface.

oV
G = ~34 (1.7)
G>2x7 (1.8)

Le critere de Griffith prend en compte les 3 modes de rupture présentés en F1G.1.21.
Irwin [55] propose de décomposer cette équation selon le mode de rupture en introduisant
le facteur d’intensité de contrainte, aussi appelé ténacité, K; associé au mode ¢ : il s’agit
de ’EQUA. 1.9 ou v représente le coefficient de Poisson et £ le module d’Young dans
le cas des déformations planes. Dans le cadre de cette these, seul le mode I est consi-
déré du fait du type de chargement imposée donc 1’équation de départ peut €tre réduite a
I’EQUA. 1.10.

l mode I mode I1 mode I11

FIGURE 1.21 - Les différents modes de rupture : I - Ouverture, II - Cisaillement plan et
III - Cisaillement anti-plan
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2 2 2
="y e By B (19)
2
G = %(1-%) (1.10)

Finalement Rice [93] introduit 1’intégrale J présentée en EQUA. 1.11 et s’appuyant
sur la F1G. 1.22 ou I', W, x5, t, u, 21 et s sont, respectivement, le tenseur de contrainte de
Cauchy, la deuxieme direction, le vecteur de traction ({ = n.o), le vecteur de déplacement,
la premiere direction et la surface. En ne considérant que le mode I et en utilisant le
théoreme de Green sur les intégrales curvilignes, il est possible d’obtenir I’EQUA. 1.12
ou A est I’aire comprise dans le contour I'. Il s’agit de la modélisation retenue pour le
CHAP. 2.

J:G:/de2—t.aa—uds (1.11)
r T
ow 60jk 8uk a2uk
_ _ _ —gg——_1dA 1.12
Jl Gl /A [81’1 8.73]' 81’1 Ujkﬁxlé)xj} d ( )

FIGURE 1.22 - Contour pour une intégrale-J aux abords d’une entaille en deux dimen-
sions

La mécanique linéaire de la rupture ne permettant pas en 1’état de prendre en compte
la phase d’amorce, il a été proposé de la combiner avec de I’adoucissement dans une zone
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cohésive autour de la pointe de fissure [53]. Différentes évolutions d’adoucissement, de
plus en plus complexes, ont été présentées : linéaire ou bi-linéaire [86], tri-linéaire [34] et
exponentielles [128].

5.2 Mécanique de ’endommagement

Kachanov [59] et Rabotnov [91] sont a I’origine de la mécanique de I’endommage-
ment et du concept de la variable d’endommagement D avec des essais de fluage. Le-
maitre et Chaboche [65] ont étendu ce principe a la rupture ductile et a la rupture par
fatigue. La variable D permet ainsi de définir de nouvelles lois de comportement avec par
exemple ’EQUA. 1.13

E=(1-D)E (1.13)
ol E est le module d’élasticité, E le module d’élasticité effectif et D la variable d’endom-
magement valant entre O et 1.

Le modele d’endommagement de Mazars [74], repris CHAP. 4, est 'un des plus
connus et des plus anciens notamment pour le béton. La fonction seuil du modele de
Mazars a été reprise dans les modeles de Fichant [39] et de Hui Wang [110]. A cause
de phénomenes de localisation, liés a I’adoucissement, les modeles doivent s’appuyer sur
une méthode de régularisation : le modele non local [89], le modele a gradient [42], le
modele phase field [115] et le modele crack band [12].

6 Meéthodes numériques

Cette section présente une sélection de méthodes pouvant étre utilisée pour modéliser
la fracturation hydraulique.

6.1 Eléments finis - X-FEM

Avec la méthode des éléments finis, le volume 1D, 2D ou 3D est découpé selon un
maillage plus ou moins dense. De nombreuses méthodes s’appuient sur les éléments finis
simples.

6.1.1 Remaillage

Il s’agit d’une des solutions éléments finis les plus simples a concevoir. De plus, elle
se combine facilement avec la mécanique linéaire de la rupture : un nouveau maillage est
réalisé€ au fur et a mesure de I’avancée de la fissuration, voir la FIG. 1.23. Cette méthode,
largement répandue, est tres coliteuse a cause du renouvellement de maillage notamment
et limite le chemin de fissuration a I’orientation des mailles [11, 16, 18]. C’est la solution
retenue pour le CHAP. 2.
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FIGURE 1.23 - Exemple de remaillage avec un raffinement du maillage autour de la
fissure selon 1’algorithme de Lepp-Delaunay, extrait de [11]

6.1.2 Eléments finis étendus - X-FEM

Les éléments finis étendus (eXtended Finite Element Method - X-FEM) sont apparus
de la fin des années 90 [78]. Ils évitent le renouvellement du maillage en enrichissant
les mailles, c’est-a-dire en considérant une fissure a 1’intérieur des mailles. Cela revient
a ajouter une possibilité de déplacement supplémentaire aux mailles selon qu’elles soient
partiellement ou totalement traversées par la fissure. Cette méthode se retrouve pour re-
produire des essais dynamiques [46] tout comme des essais de fracturations hydrauliques
[35, 85].

FIGURE 1.24 — Les nceuds encerclés sont enrichis par la discontinuité alors les noeuds
entourés d’un carré sont enrichis par les modes asymptotiques en fond de fissure, extrait
de [77]
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6.2 Eléments cohésifs - CZM

Dans les méthodes numériques utilisant des zones cohésives, des éléments sans masse
sont insérées entre les mailles [33, 58, 82, 83], voir la F1G. 1.25 pour un exemple. Ces
éléments s’endommagent et voient leurs propriétés diminuer : des que I’endommagement
est maximal, I’élément cohésif est retiré du maillage ce qui permet 1’avancée de la fissure.
L’inconvénient majeur repose la nécessité de placer des éléments cohésifs entre toutes les
mailles si le chemin de fissuration n’est pas connu a priori d’oll une forte augmentation
des temps de calculs.

T,
Volumetric "

Jmaa: s

FIGURE 1.25 - Principe des éléments cohésifs entre les mailles, extrait de [60]

6.3 Champ de phase - Phase-Field

Cette méthode [41], contemporaine aux deux précédemment présentées, se présente
comme une version régularisée de la mécanique de la rupture [80]. La fissure est considé-
rée comme I’interaction entre deux phases : il faut donc définir un champ de phase continu
qui prend la valeur O dans la partie solide, la valeur 1 dans la fissure et toute valeur entre
0 et 1 a I'interface [103]. Cela permet de notamment de considérer le branchement et la
coalescence des fissures.

6.4 Eléments discrets - DEM

La méthode des éléments discrets (Discrete Element Method - DEM) se divise en deux
groupes : celui des éléments granulaires [27] et celui des éléments lattices [97]. Dans le
premier cas, il s’agit d’un amas de particules interagissant entre elles et pouvant étre liées,
voir la FIG. 1.26. Dans le second cas, ¢’est un réseau de poutre. Quelques travaux existent
sur des méthodes couplant les particules et les lattices [8].
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FIGURE 1.26 - Principe des éléments discrets avec a) la géométrie 3D b) I’effort normal
c) ’effort tangent, extrait de [90]

6.5 Choix final

Dans cette these, les méthodes numériques ont été utilisées a deux moments :

1. Le développement du protocole expérimental et 1’exploitation des essais qui en
découlaient. Pour cela, nous avons fait le choix de la mécanique linéaire de la
rupture avec application de la pression le long des levres de la fissure et remaillage
a chaque avancée de la fissure. Il s’agit d’une méthode tres efficace quand le trajet
de fissuration est connue et qui permet de réutiliser directement les essais de M.
Abdulmajid [1] qui a utilisé la méme méthode ;

2. L’amélioration de la représentation numérique du COx pour des simulations a plus
grandes échelles. Le trajet de fissuration n’étant pas connu, nous avons fait le choix
d’utiliser un modele continu basé sur I’endommagement. De plus, nous attendons
des longueurs de corrélation de fissuration inférieurs au millimetre donc le modele
a été régularisé par la méthode d’Hillerborg.

7 Modélisation de I’auto-colmatage

Lors de sa these sur la modélisation de I’auto-cicatrisation de 1’argilite du Callovo-
Oxfordien, H. Wang [110] a concentré son travail sur ’EDZ (voir la FIG. 1.27 comme
[84]. et a mis au point un modele hydro-mécanique sur le logiciel Cast3M qui a servi de
base a la modélisation numérique présentée dans le CHAP. 4. Les équations importantes
y sont aussi présentées. Pour mettre au point son modele dont le principe est présenté par
la FIG. 1.29, il a notamment eu besoin de 1’évolution de la pression capillaire selon le
degré de saturation [9], de I’évolution des propriétés du COx partiellement saturé selon
la pression capillaire [1, 7, 88, 109, 124, 125] ou encore de 1’évolution de la perméabilité
dans ’EDZ. De plus, pour correctement prendre en compte I’évolution des déformations
de retrait-gonflement de 1’argilite (RGA) et leur réversibilité, H. Wang a ajouté une loi de
déformations complémentaire au modele de Biot de Cast3M, voir la F1G. 1.28.

Le modele a permis de reproduire les résultats :
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— d’essais de compressions uniaxiales [88, 112] et triaxiales [7, 9];

— d’essais de resaturation avec et sans contraintes mécaniques[87, 124];

— d’essais d’auto-cicatrisation [28, 123];

— de I’essai CDZ (Compression Damage Zone) réalisé dans le laboratoire souterrain

de I’Andra [29, 62, 111, 113];

— de déformations thermiques [13].
Toutefois, ce modele n’a pu étre réutilisé en 1’état dans cette these car il ne permet pas
d’appliquer un chargement du type injection fluide et de prendre en compte ses effets sur
le milieu poreux et la structure du matériau.

Legend
(a) 3 € shear fracture
155 € tensile fracture
N/ Zone B: shear fractures |~ drilling
only with homogeneous |OnMajor horizontal stress
orientation Ghminor horizontal stress

Zone A: tensile and shear
fractures with heterogeneous (§' Zone C: no fracture
orientation h

Structures

"Lower chevron
fractures”
"Upper chevron
fractures”

[ ' Tensile" fractures

OH Major regional stress
Oh Minor regional stress

FIGURE 1.27 - Représentation de I’EDZ, extrait de [62]
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Chapitre 2

Développement d’un protocole
expérimental de fissuration maitrisée

Celui qui a besoin d’un protocole n’ira jamais loin ; les génies
lisent peu, pratiquent beaucoup et se font d’eux-mémes.

Denis Diderot
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1 Introduction

Le protocole expérimental développé dans cette these devait remplir deux objectifs :
relever I'initiation de la fissuration mais surtout suivre sa propagation dans un tomographe
arayons X lors d’un essai de fracturation hydraulique au gaz. Toutefois, comme cela a été
vu dans le CHAP. 1, la fracturation est phénomene instable et tres rapide qui dure moins
d’une seconde alors que la prise d’images dans le tomographe prend plusieurs dizaines
de minutes. Il faut donc rendre stable la fracturation : a chaque valeur croissante de la
pression injectée doit correspondre une longueur croissante de fissure. L’idée de base
reposait sur le protocole expérimental mis en place par J. Mazars et Y. Berthaud pour
obtenir une fissuration diffuse et une relation biunivoque entre force et déplacements dans
un échantillon de béton en collant des barrettes en aluminium sur lesquelles s’appliquaient
les efforts. Dans cette these, comme dans I’article [14], une étude numérique (a 1’aide
de la mécanique linéaire de la rupture, ici) a été nécessaire pour valider la faisabilité et
définir les caractéristiques géométriques de la solution envisagée : un apport de rigidité
orthoradiale.

LOADING
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FIGURE 2.1 — Schéma de I’essai P.IL.LE.D., extrait de [14]
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2 Vérification qualitative du modele numérique

Pour vérifier la possibilité d’utiliser le modele de mécanique linéaire de la rupture et
la procédure G-O de Cast3M sur du COx, 1’un des essais Traction double cantilever beam
sur le COx de la littérature[1] a été reproduit. Pour des raisons de temps de calcul, seule
une moiti€ de I’échantillon a été modélisée avec une condition de symétrie. Le modele,
élastique linéaire isotrope, nécessite quelques données d’entrées, toutes disponibles [1] et
dont les principales sont présentées en F1G. 2.2 :

— Module d’Young et coefficient de Poisson

— Chemin de fissuration final

— Géométrie

— Chargement en fonction de la longueur de fissure
La FIG. 2.3 compare les résultats de 1’essai avec ceux de la modélisation de Cast3M.
Dans le cas de la force calculée, la valeur maximale est trés proche de celle mesurée
durant I’essai mais elle arrive un peu plus tard au cours de 1’essai. Dans le cas de I’éner-
gie de fissuration, les courbes se superposent presque sur les deux premiers tiers puis
s’écartent a mesure que la quantité de COx intact diminue et que le contour nécessaire au
calcul s’amenuise. La F1G. 2.4 présente la déformée de I’échantillon et la répartition des
contraintes lors du chargement maximal. La modele proposé par Cast3M permet d’obte-
nir des valeurs relativement proches des essais sur le COx, il a donc été retenu et utilisé
pour développer le protocole expérimental.

90

0 50 100 150
d (pum)

(a) Echantillon TDCB issu d’un troncon de cellule T1 (b) Evolution de la longueur de fissure en fonction
de I’écartement des levres

FIGURE 2.2 — Données d’essai, extrait de [1]
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FIGURE 2.3 — Comparaison des valeurs d’essais d’[1] avec celles calculées a I’aide de la
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AMPLITUDE

(a) Déformées pour la force maximale

(b) Contraintes de Von Mises pour la force maximale

FIGURE 2.4 — Déformées et contraintes pour la force maximale F=155N
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3 Démonstration numérique de faisabilité

La faisabilité du protocole a d’abord été vérifiée dans un cas dit idéal, c’est-a-dire avec
un apport de rigidité infini qui se traduit numériquement par des conditions aux limites en
déplacements imposés, avant qu’un systeme réel ne soit modélisé. Une fissuration maitri-
sée, aussi appelée stabilisée ou stable par la suite, se traduit par une relation biunivoque
positive entre la pression d’injection du fluide et la longueur de la fissure : un incrément
de pression se traduit par un incrément d’allongement de la fissure.

3.1 Chemin de fissuration principal

Initialement, 1’échantillon avait les dimensions données en FIG. 2.5.a : un cylindre
avec un trou central borgne. L’utilisation d’un trou borgne implique deux chemins de fis-
suration possibles : une fissuration parallele au trou d’injection ou une fissuration, nom-
mée perpendiculaire, en fond du trou d’injection. Pour savoir laquelle des fissurations est
stable, deux géométries différentes (voir les FIG. 2.5.b et c) ont été implémentées dans
le modele utilisé dans la section précédente. Le chemin de fissuration a été prédéfini et
découpé en n trongons égaux rectilignes. En partant du premier trongon et jusqu’au n*"¢
troncon, si le critere est atteint (voir le CHAP. 1), la fissure est allongée de la longueur
d’un troncon n+1. A chaque allongement, le maillage est regénéré. Selon le scénario, un
quart ou un demi de 1’échantillon a été modélisé :

— des conditions de symétries (en bleu) ont été imposées sur les bords créés par la

division par 2 ou par 4;

— un chargement en pression (en rouge) a été imposé sur la paroi du trou d’injection

et les levres de fissures;

— un déplacement radial (en vert), assurant une rigidité orthoradiale infinie, a été

imposé sur le bord libre ;

— un déplacement vertical (en vert) a ét€ imposé sur la face supérieure.

Il est apparu que dans des conditions initiales précises, Oyerticat = 3 X Oradial> 11 était
possible d’obtenir une fissuration stabilisée perpendiculairement a I’injection comme le
montre la FIG. 2.6.b. Malheureusement, en comparant les résultats avec I’autre de cas de
fissuration présenté en FIG. 2.6.a, il est facile de remarquer que la pression nécessaire a
I’ouverture parallelement au trou est plus faible. Dans des conditions aux limites telles
Overtical < 3 X Oradial, 12 fissure parallelement au trou d’injection s’ouvre en premiere et
la fissuration perpendiculairement au trou d’injection est instable.

La fissure parallelement au trou d’injection s’ouvrant toujours avant I’autre, ce scéna-
rio a fait I’objet d’une étude approfondie dans cette thesecar, en observant attentivement
la FIG. 2.6.a, une zone stable visible pour des ouvertures de fissure comprises entre 5 mm
et 7 mm.
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placement équivalentes a 7,4, = 10 MPa et 0,¢p4ica1 = 30 MPa
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3.2 Choix d’une géométrie d’entaille pour I’obtention une fissuration
stabilisée

L’existence d’une zone stable ayant ét€ montrée, il a fallu trouver comment contourner
I’importante zone instable précédant la zone cible. Théoriquement, diminuer instantané-
ment la pression du fluide injecté dés I’amorce de la fissuration fonctionne, malheureu-
sement pas en pratique car I’échantillonnage des mesures et I’inertie des systemes d’in-
jection ne permettent pas un contrdle satisfaisant. Le choix s’est donc tourné vers la mise
en place d’une entaille de part et d’autre du trou d’injection dont la géométrie a alors été
simplifiée, pour faciliter la modélisation mais aussi la fabrication des échantillons, en lui
faisant traverser I’échantillon.

Il est possible d’influer sur la géométrie de 1’entaille, et donc sur le comportement
de I’échantillon, : en modifiant la longueur (voir FI1G. 2.7) ou I’épaisseur (voir FIG. 2.7)
de I’entaille. Il apparait rapidement que 1’entaille doit étre la plus fine possible et que sa
longueur doit étre intermédiaire : une entaille d’une longueur de 5 mm pour une épaisseur
de 0.4 mm semble la plus pertinente.

1,15
11+ 1 i
1,05 ﬁL_/}// \ 7
\
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\
0,95 .
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09 i
0,85 \ i
08 | Longueur = 4 mm —— \ ]
Longueur = 5 mm —— ‘

0,75 | Longueur = 6 mm N

Longueur = 8 mm
0,7 | | | | |
4 5 6 7 8 9

Longueur de fissure (mm)

FIGURE 2.7 - Effet de la longueur d’une entaille épaisse de 0.4 mm sur la courbe
pression-longueur de fissure
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FIGURE 2.8 — Effet de 1’épaisseur d’une entaille longue de 5 mm sur la courbe pression-
longueur de fissure

3.3 Sélection d’un systeme réel d’apport de rigidité

Puisque la faisabilité du protocole a été confirmée pour un cas idéal, il a fallu trouver
différentes solutions réelles et étudier la meilleure configuration possible. Le TAB. 2.1
présente 3 groupes de solutions industrielles ainsi que les criteres de sélection : la tempé-
rature de mise en place, la tolérance de I’usinage, la capacité des rayons X a traverser la
matiere et le colit par échantillon, le cas échéant. Sur les 6 solutions initialement retenues,
4 ont rapidement été éliminées :

Le frettage (voir la F1G. 2.9.a) avec un anneau d’aluminium nécessitait une tem-
pérature de chauffe trop élevée et induisait une forte désaturation de I’échantillon ;
Le frettage avec un anneau de plastique n’était pas envisageable car la précision
d’usinage était de ’ordre de grandeur de la dilatation thermique et le colit par
échantillon était trop élevé

Les clavettes coniques (voir la FIG. 2.9.b) en acier empéchent les rayons X de
traverser ;

L’enroulement filamentaire (voir la F1G. 2.9.c) de fibres de verre nécessite plus
d’épaisseur qu’avec des fibres de carbone pour obtenir la méme raideur orthora-
diale.

Les clavettes coniques en plastique ainsi que I’enroulement filamentaire de fibres de car-
bone ont donc été modélisés pour I’étude de la fissuration : les éléments frontieres entre le
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COx et I’élément extérieur ont été considérés comme accrochés entre eux (1I’adhérence est
considérée parfaite car la premiere couche de fibres est collée a I’aide d’un cyanoacrylate
et de résine époxy). La FIG. 2.10 compare I’effet des clavettes coniques imposant diffé-
rentes pressions radiales avec 1’enroulement filamentaire. Il apparait que plus la contrainte
radiale est faible, plus le minimum local est décalé vers les grandes longueurs de fissure
et plus la remontée en pression est grande. L’enroulement filamentaire a finalement été
retenu car il présentait la plus grande remontée en pression ce qui facilite le contrdle de la
fissuration.
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FIGURE 2.9 - Principe des solutions industrielles d’apport de rigidité

Solution Matériau Température Usinage  Tomographie Coft
Frettage Aluminium > 100°C Industriel Difﬁ‘cile <30 €/ur}ité
Plastique < 100°C >(0.2mm Possible 200 €/unité
Clavettes Acier Industriel Impossible <40€
coniques Plastique > (0.1l mm Possible 400 €
Enroulement Carbone Possible < 10 €/unité
filamentaire =~ Verre Possible < 5 €/unité

TABLE 2.1 — Comparaison des solutions industrielles d’apport de rigidité
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1,25 T T T T T T
Clavette — o, = 10 MPa
Clavette — o, = 5 MPa
12 - Enroulement < o, =0
1,15
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1L /
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Longueur de fissure (mm)

FIGURE 2.10 — Comparaison des courbes pression-longueur de fissure pour les solutions
retenues

4 Mise en place du protocole final

Apres avoir successivement déterminé le chemin de fissuration principal, modifié le
trou d’injection pour le rendre traversant, nous avons décidé de découper une double en-
taille de part et d’autres du trou d’injection et d’enrouler I’échantillon dans un composite
de fibres de carbone et de résine époxy. L’ensemble de ses choix a été modélisé sur un
échantillon entier en 3D pour une étude plus approfondie permettant la prise en compte
du chargement d’injection et la mise en place de chemin de fissuration variée, voir la
FI1G. 2.11. A partir de cette étape, toutes les simulations ont été réalisées avec des géomé-
tries 3D dont le front de fissure est droit.

4.1 Diametre de I’échantillon

La dimension la plus longue de I’échantillon a été¢ définie par la résolution souhaitée
dans le tomographe. Le capteur ayant 2000 x 2000 pixels, une dimension maximale de
40 mm permet de d’obtenir une résolution maximale de 20 um/pixel. Dans I’étude de
faisabilité, I’échantillon présentait des dimensions au ratio 2 :1 comme pour des essais
en cellule triaxiale. Cette configuration a été comparée a un échantillon au ratio 1 :1,
voir la FI1G. 2.11, avec les mémes conditions aux limites mais avec un trou central et une
entaille deux fois plus grands. La FIG. 2.12 compare les résultats des deux simulations.
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Les pressions et longueurs étant dépendantes de 1’échantillon, la longueur de fissure a
été divisée par le rayon de 1’échantillon puis la pression divisée par sa valeur minimale.
Utiliser un échantillon au ratio 1 :1, avec un rayon de 20 mm, présente deux avantages :
— La remontée de la courbe en pression est plus importante donc I’essai sera moins
sensible aux petites variations de pression;
— La longueur de fissuration est deux fois plus longue donc les différences entre 2
images tomographiques successives seront plus marquées.
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FIGURE 2.11 — Maillage 3D sous Cast3M d’un échantillon cylindrique 40 mm X 40 mm :
le COx en bleu et la coque composite en rouge
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1,6

T T T T T T T T
Rayon = 10 mm ——
Rayon = 20 mm ——
1,5

1,2

1,1 -

0,9 | | | | | | | |
0,55 0,6 0,65 0,7 0,75 0,8 0,85 0,9 0,95

Longueur de fissure normalisée

FIGURE 2.12 — Comparaison des courbes pression-longueur de fissure pour deux tailles
d’échantillons

4.2 Caractéristiques de la coque composite
4.2.1 Module d’Young

Dans les précédentes simulations numériques, le module d’ Young du composite dans
le sens des fibres était estimé a 125 GPa. Une fois le rayon défini, une coque en 10 tours
a été réalisée sur un échantillon puis récupérée pour les mesures. La mesure de module
d’Young a été réalisée en deux étapes successives :

— la coque était comprimée de maniere analogue a une essai brésilien, voir la

F1G. 2.13;
— le module d’ Young moyen était obtenu a 1’aide d’un jumeau numérique.
La F1G. 2.14 présente les résultats de I’essai et ceux du jumeau numérique. Le module
d’Young de la coque vaut £/ = 123415 GPa qui est la plus proche de la courbe moyenne.
Avec un €cart inférieur a 2%, I’estimation initiale (& = 125 GPa) était suffisamment pré-
cise pour que les principaux résultats vus précédemment ne nécessitent pas de correction.
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FIGURE 2.13 - Photographies (a) d’une coque composite sans COx et (b) du montage

(a) Coque composite

(b) Compression diamétrale

expérimental pour déterminer le module d’ Young dans le sens des fibres
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FIGURE 2.14 — Comparaison des courbes force-déplacement vertical expérimentales
avec la modélisation numérique
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4.2.2 Epaisseur optimale

La raideur orthoradiale apportée par la coque composite dépend directement de son
épaisseur. En moyenne, sur les coques réalisées, un tour de fibres avec résine correspond a
une épaisseur valant 0.55 mm. Le TAB. 2.2 reprend les différentes épaisseurs des coques
modélisées, associées aux longueurs de fibres a prévoir pour la préparation, qui ont servi
aréaliser les simulations dont les résultats sont présentés dans la FIG. 2.15. Le comporte-
ment de I’échantillon présentant une faible sensibilité a I’épaisseur de la coque composite,
le choix a été fait d’utiliser une coque d’épaisseur moyenne 4.5 mm. Durant les essais, la
coque avait une épaisseur comprise entre 4.5 mm et 5 mm.

Longueur Nombre Epaisseur
de fibre de tours moyenne

50 cm 4 2.3 mm
75 cm 6 3.4 mm
100 cm 8 4.5 mm
125 cm 10 5.6 mm
150 cm 12 6.7 mm

TABLE 2.2 — Tableau récapitulatif des coques modélisées

2.6
2.4 .
2.2 .
2 - _
1.8 |- N
1.6 .
14 Epaisseur = 2.3 mm —— -
Epaisseur = 3.4 mm ——
1.2 - Epaisseur = 4.5 mm i
' Epaisseur = 5.6 mm
g Epaisseur = 6.7 mm
1 | | | | | | 1 1
11 12 13 14 15 16 17 18 19

Longueur de fissure (mm)

FIGURE 2.15 - Courbes pression-longueur de fissure pour différentes épaisseurs de
coque
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4.3 Modélisation d’un essai complet d’injection hors tomographe

Toutes les simulations précédentes ont affiné le design final et la modélisation de
I’échantillon et de sa coque. Toutefois, la question du suivi de la fissuration sans tomo-
graphe a du étre résolu. En effet, I’ouverture de la fissure étaient facilement observables
grace aux radiographies. Des capteurs supplémentaires ont été nécessaire pour palier le
manque de visibilité a I’intérieur de I’échantillon : 1’utilisation de jauges de déformations
collées orthoradialement, tous les 120°, a été retenu.

4.3.1 Emplacement des jauges d’acquisition

La premiere possibilité était de coller ces jauges directement sur le COx pour récupé-
rer les déformations au plus pres puis d’enrouler les fibres autour. Les tentatives réalisées
ont rapidement montré que cette solution était tres difficile a mettre en place car la résine
rendait les fils électriques des jauges cassant. La solution suivante consistait a coller les
jauges sur la coque composite, ce qui facilite le soudage et la manipulation des fils mais
cela modifie les mesures. La FIG. 2.16 présente les résultats des simulations numériques
des deux solutions précédentes avec une représentation géométrique de I’emplacement
des jauges. Les duo de jauges J2/J3 présentant des réponses similaires, la décision de
coller les jauges sur la coque est venue des déformations observées en face de 1’entaille
(J1). Bien que les déformations étaient grandement atténuées par la coque et surtout in-
versées algébriquement : la jauge J1 permettait rapidement d’observer un comportement
non attendu ou des erreurs de cablage des jauges.

’ ‘ 1
.
.
»7 Fin de la fissuration |

Début de la fissuration —

J1 - Collage sur le COx

J1 - Collage sur la coque - - - -
J2/33 - Collage sur le COx
J2/33 : Collage sur la coqueI ---

(a) Comparaison des déformations orthoradiales selon 1I’emplacement de la jauge

0 1,0x10™ 2,0x1074 3,0x10™ 4,0x10™

Déformation orthoradiale

FIGURE 2.16 - Effets de ’emplacement des jauges sur 1’observation de la fissuration

(b) Position des jauges
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4.3.2 Fissuration perpendiculaire a I’entaille

Pour s’assurer de la maitrise totale de la fissuration dans la direction voulue, c’est-
a-dire dans la direction de I’entaille, une étude de la fissuration perpendiculairement a
I’entaille a été menée. Ce scénario était le plus probable lorsque le litage était orienté
perpendiculairement a I’entaille car la ténacité y était plus faible selon I’EQUA. 1.1. Cette
étude a été réalisée pour deux chemins de fissuration : dans le plan de I’entaille depuis le
fond de I’entaille et dans le plan du litage depuis le trou central. La FIG. 2.17 compare la
réponse des jauges de déformations pour ces deux chemins : il apparait directement que
la pression de fracturation varie du simple au double selon la fissure considérée et que
dans les deux cas I'initiation de la fissure est clairement marquée par un changement de
pente. La fissure devrait donc toujours partir depuis le fond de I’entaille méme dans le cas
le plus défavorable.
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FIGURE 2.17 — Comparaison des simulations d’injections pour les direction de fissura-
tion envisagées

5 Préparation des échantillons

La préparation de tous les échantillons a été réalisée de la maniere suivante (sauf
échantillons spéciaux) :
1. Réception des cellules, T1 ou double gaines sous vide en aluminium, et retrait des
systemes de confinement, voir la FIG. 2.18;
2. Découpage de deux disques d’une épaisseur de 2 cm ainsi que d’un maximum de
trongons de 5 cm;

3. Pesée du premier disque pour la teneur en eau initiale et repérage du litage en
immergeant le second disque, voir la F1G.2.19;
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4. Carottage de cylindres de diametre 40 mm dans les troncons et report de 1’orien-
tation moyenne du litage (précision a +10°), voir la F1G.2.19;
5. Pesée d’un échantillon cassé pour le suivi de teneur en eau
6. Enroulement d’une bande de fibres carbone autour de I’échantillon apres protec-
tion des faces libres puis séchage durant 12 heures, voir la FIG. 2.20.a;
7. Mise de I’échantillon dans un tour pour réduire la longueur de 1’échantillon et
dresser les faces ainsi que pour percer le trou central, voir la F1G. 2.20;
8. Si possible, pesée d’un disque obtenu sur le tour pour le suivi de teneur en eau;
9. Découpe des entailles a ’aide d’une scie a chantourner équipée de lames d’épais-
seur 0.5 mm, voir la FI1G. 2.21;
10. Mise dans une enceinte a humidité relative régulée pour resaturation et pesée quo-
tidienne pour le suivi de masse, voir la FIG. 2.22;
11. Le cas échéant, collage des jauges de déformations et soudure des fils.

La F1G. 2.23 montre que les différentes étapes de 1’usinage assechent 1’échantillon. Les
carottes 57224 et 66756 présentaient des écarts avant et apreés carottage anormaux par
rapport aux autres échantillons : le protocole étant identique pour tous, de tels résultats
étaient diis a la variabilité du matériau au sein d’'une méme carotte mais aussi aux condi-
tions extérieurs d’humidité relative lors de ces étapes.

L . li‘ o > w
(a) Schéma d’une cellule T1 issu de (b) Photographie d’une carotte apres
[26] ouverture

FIGURE 2.18 - Etape 1 de la préparation des échantillons
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(a) Montage pour le carottage (b) Repérage du litage par immersion d’un trongon

FIGURE 2.19 - Etapes 3 et 4 de la préparation des échantillons

(a) Echantillon avec fibres,  (b) Tour manuel utilisé pour la reprise de la longueur,  (c) Echantillon 2 la longueur finale voulue
en cours de séchage de la coplanéité des faces et du trou central

FIGURE 2.20 — Etapes 6 et 7 de la préparation des échantillons
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(a) Echantillon en cours d’entaillage (b) Echantillon dans sa géométrie finale avec repere
de litage

FIGURE 2.21 - Etape 9 de la préparation des échantillons
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2 . . Simulation (HR 60% a 99%,Iperméabilité 1|0'21) -
0
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Nombre de jours passés dans I'enceinte a humidité relative contrdlée (HR 99%)

FIGURE 2.22 — Evolution de la variation de masse au cours de la resaturation dans une
enceinte a HR 99% et comparaison avec une simulation de resaturation basée sur les
travaux de [110] - Etape 10 de la préparation des échantillons
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FIGURE 2.23 — Evolution de la teneur en eau au cours de la préparation des échantillon
deI’étape 1 2 8

6 Dispositif expérimental

Le principe du dispositif expérimental, voir FIG. 2.24, est identique pour toutes les
campagnes : la seule différence réside dans la présence ou non de jauges de déforma-
tions selon si I’injection a lieu dans le tomographe a rayons X ou non. Dans les deux
cas, I’échantillon est placé dans une presse avec les casques et disques d’étanchéité et le
systeme d’injection (huile ou azote) est relié au casque fixe.

Dans la pratique, les dispositifs différent 1égerement :

— Au laboratoire SIAME, voir FIG. 2.25, I’échantillon est placé entre les plateaux

de la presse puis est connecté aux systemes d’injection et d’acquisitions ;

— Au laboratoire 3SR, voir FIG. 2.26, I’échantillon doit étre placé dans une cloche

pour permettre sa compression tout au long de la rotation nécessaire aux prises
d’images, I’injection a lieu par la face supérieure de la cloche.
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FIGURE 2.24 — Schéma de principe du dispositif expérimental - 1) casque permettant
I’application du chargement d’étanchéité et I’injection du fluide - 2) disque en silicone
pour assurer 1’étanchéité - 3) jauge de déformation selon tomographie - 4) trou d’injection
dans le casque fixe - 5) échantillon

(a) Vue de I’extérieur de la presse (b) Vue a I’intérieur de la presse

FIGURE 2.25 - Dispositif expérimental au laboratoire SIAME - 1) ordinateur de controle
de la presse - 2) bouteille d’azote, détendeur et tuyauterie partie azote 3) presse Zwick
30kN - 4) tuyauterie partie huile - 5) pompe pour I’injection d’huile - 6) systeme d’ac-
quisition de jauges - 7) débitmetre et manometre partie huile - 8) échantillon - 9) fils de
jauges
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(a) Vue coté source (b) Vue c6té détecteur

FIGURE 2.26 — Dispositif expérimental au laboratoire 3SR - 1) source de rayons X - 2)
vérin hydraulique (presse) - 3) tuyauterie d’injection - 4) platine avec débitmetre et ma-
nometre - 5) cloche de compression - 6) plaque rotative - 7) bouteille d’azote, détendeur
et tuyauterie - 8) détecteur

7 Validation expérimentale hors tomographe

Le développement numérique a mis en lumiere 1’importance de la coque composite
et de I’entaille. Pour valider les simulations, quatre essais d’injection a I’huile hors to-
mographe ont été€ réalisé€s selon le TAB. 2.3. Un essai a été réalisé sur du mortier car les
échantillons de COx entaillés et sans coque cassaient lors de la mise sous contrainte verti-
cale pour éviter les fuites : cela a uniquement nécessité de modifier les valeurs du module
d’Young, du coefficient de Poisson et de la ténacité du matériau dans le modele pour
définir I’entaille la plus adaptée. Les échantillons de COx présentaient un degré de satura-
tion entre 75% et 85%. Le systeme d’acquisition de jauges initialement utilisé présentait
un dysfonctionnement entrainant des dérives et des sauts durant 1’acquisition : seules les
données de certaines jauges ont pu €tre exploitées.

Dans le cas des échantillons sans coque, comme attendu, la FIG. 2.27 montre deux
fracturations brutales et instables qui se caractérisent par de treés importantes déformations
a pression quasi-constante : la présence de 1’entaille n’était pas suffisante seule pour la
stabilisation.

Dans le cas des échantillons avec coque, la F1G. 2.28 montre la trés bonne corrélation
entre les mesures des essais et les résultats des simulations numériques. Quelques données
ont été recalées dans le modele numérique par rapport aux essais : le module d’Young a
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du étre relevé de 4 GPa a 6 GPa ce qui est toujours dans la plage de valeurs possibles (voir
la FI1G. 1.14), la ténacité a ét€¢ diminuée de 10% ce qui dans I’incertitude donnée par M.
Abdulmajid [1] et la position des jauges numériques a été corrigée sur la position réelle
mesurée post mortem. 1l apparait clairement que la présence de la coque et de ’entaille
sont nécessaires pour stabiliser : le protocole expérimental fonctionne.

Coque
Entaille Sans Avec
Sans Essai n°24-5 - COx Essai n°21-2 - COx
Avec Essai n°2 - Mortier Essai n°21-3 - COx

TABLE 2.3 — Matrice des essais pour la validation du protocole expérimental

60 T T T T T
Essai n°24-5 - 13
Simulation
| Essai n°2 - J1 —— |
>0 Simulation - - -
. 40 - -
©
2
5
g 30 — -
(O]
a
20 -
10 + e\ i
0 | : | | |
-5,0x107 -2,5x107 0 2,5x107 5,0x107 7,5x10™ 1,0x107*

Déformation orthoradiale

FIGURE 2.27 — Comparaison des essais et simulations sur échantillons sans coque com-
posite



Conclusion 57

Pression (bar)

70
60 - 5 §
5O [, .
4 + BT -
30 -
20 |/ _
k : Essai n°21-2 - J2
10 & A Simulation - - - - - =
! -7 Essai n°21-3-1J3 —
L Simulation - - - - -
0 = 1 1 1 1 1 1
0 5,0x10°> 1,0x10° 1,5x107 2,0x104 2,5x104 3,0x104 3,5x10™

Déformation orthradiale

FIGURE 2.28 — Comparaison des essais et simulations sur échantillons avec coque com-
posite

8 Conclusion

Comme pour J. Mazars et Y. Berthaud [14], c¢’est un modele numérique qui a permis
de définir le protocole expérimental. Il s’agissait de développer un essai d’injection de
fluide durant lequel la fissuration d’un échantillon cylindrique, de ratio 1 :1 et de diametre
40 m, serait maitrisée et stable : c’est-a-dire qu’il existe une relation biunivoque positive
entre la pression d’injection et la longueur de fissure (ou la déformation orthoradiale). La
mécanique linéaire de la rupture a permis de définir les conditions optimales d’apport de
rigidité orthoradiale a mettre en oeuvre : une coque composite fibres de carbone-résine
époxy d’une épaisseur de 4.5 mm. La modélisation a aussi mis en avant la nécessité
d’avoir une entaille, la plus fine possible, symétrique de 8.5 mm de part et d’autre du
trou d’injection. Ce protocole a alors été validé a I’aide de 4 essais qui ont confirmé la
stabilisation de I’échantillon avec une coque et une entaille symétrique. Deux campagnes
expérimentales pour étudier I’initiation de la fissure, hors tomographe, et sa propagation,
dans le tomographe, ont été programmées et font I’objet du CHAP. 3.






Chapitre 3

Fracturation de ’argilite du
Callovo-Oxfordien

Je suis de ceux qui pensent que la science est d’une grande
beauté. Un scientifique dans son laboratoire est non
seulement un technicien : il est aussi un enfant placé devant

des phénomenes naturels qui I’'impressionnent comme des
contes de fées.
Marie Curie
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1 Introduction

Apres dix-huit mois de recherche, de développement et de prototypage, le protocole
développé numériquement (échantillon cylindrique de diametre 40 mm et de ratio 1 :1,
coque composite de 4.5 mm avec entaille symétrique fine de 8.5 mm de part et d’autre du
trou d’injection) a été validée expérimentalement. Deux campagnes d’essais ont alors été
programmées :

1. Dans les installations du SIAME a Anglet, I’étude de I’initiation de la fissuration,
sans tomographie, avec notamment les effets de la resaturation, du type de fluide
injecté et de I’orientation de I’entaille par rapport au litage ;

2. Dans les installations du 3SR a Gieres, 1’étude de la propagation de la fissuration
a I’aide d’un tomographe a rayons X avec notamment les effets du type de fluide
injecté et de I’orientation de I’entaille par rapport au litage.

2 Etude de I’initiation des fissures

2.1 Parametres d’étude

Pour cette étude, 31 échantillons, ont été préparés en prenant en compte 1’ orientation
du litage avant d’étre réhydraté dans des enceintes a différentes humidités relatives pour
étre soumis a des essais d’injection selon le TAB. 3.1. 30 échantillons avaient été pré-
parés mais une erreur lors des reports d’orientation d’entailles a imposé 1’usinage d’un
31%me gchantillon pour avoir 3 échantillons par combinaison de paramétres. A cause du
risque de fuite tres élevé a I’azote aux interfaces et a travers le matériau, les essais ont
été doublés avec de I’huile. Les orientations des entailles par rapport au litage corres-
pondaient aux cas limites : I’entaille traverse un seul - voire aucun - plan de litage ou
I’entaille traverse le maximum de plans de litage. Lors de la réhydratation au dela d’un
degré de saturation de 92%, la matériau s’endommage fortement donc 1l a été étudié avant
cet état (85%), a la limite (92%) et quasi-resaturé (99%). Les essais ont été réalisés a débit
constant (10 mLn/min pour I’azote et 0.2 mL/min pour I’huile) de maniere a obtenir une
pression de 20 bars apres 8 minutes 4= 2 minutes. Un chargement vertical de 2.5 MPa, sans
lien avec les contraintes in sifu, est appliqué pour assurer 1’étanchéité. L’essai est stoppé
des lors que le débit de fuite excédait le débit d’injection, c’est-a-dire que la pression
diminuait.

2.2 Protocoles d’analyse

Pour chaque essai, les déformations issues des jauges J1, J2 et J3 étaient enregistrées
des la mise en place du confinement vertical jusqu’a son retrait apres 1’injection. Le débit
et la pression étaient eux enregistré des la mise en place du confinement vertical jusqu’a
la fuite du fluide. Apreés démontage de I’échantillon, le chemin de fissuration, 1’angle
et la position des jauges par rapport au plan de I’entaille étaient manuellement relevés.
L’analyse de ces résultats a été réalisée en deux temps grace a des procédures successives :
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Sr Er(l)tzli?lrza t;fliglge Huile Azote
8% ji 3 3
w1
w13

TABLE 3.1 — Matrice des échantillons selon les parametres des essais

1. La premiere procédure permettait de définir la pression a laquelle s’amorce la
fissuration en se basant sur la variation de pente des courbes pression d’injection-
déformations orthoradiales (voir I’ ANN. B pour les courbes pression d’injection-
déformations orthoradiales). La valeur retenue correspond a la moyenne des va-
leurs calculées pour les courbes issues des 3 jauges. Les 3 parametres, présentés
en FIG. 3.1, valaient 3 bars et 5 bars pour les bornes A et B tandis que le cri-
tere était basé sur une variation de 10% soit 3 fois la sensibilité des capteurs apres
chargement vertical. Modifier le critere a 2 fois ou 4 fois la sensibilité des capteurs
entraine une variation du 2% a 5% de la pression;;

Un i T T ]

" Moyenne

s} Critére : n% moyenne

déformation orthoradiale

Pression de perte
Borne A Borne B de linéarité i |

0 5 10 19 20 25 30

Pression relative (bar)

[}

Dérivée de la pression relative par rapport a la

FIGURE 3.1 — Schématisation du premier protocole d’analyse

2. La seconde procédure permettait de remonter a la ténacité du matériau - et donc a
I’énergie de fissuration critique - par rétrocalcul en ajustant la pression d’amorce
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de la fissuration, dans le modele présenté CHAP. 2, sur la valeur précédemment
obtenue. Deux géométries numériques, présentées en FIG. 3.2, ont été réalisés
selon les relevés des chemins de fissuration apres injection (voir I’ ANN. C pour le
relevé de chaque essai). L’emplacement des jauges €tait aussi corrigé.

13 / 13
— / )
J1 @, 11
12 12

(a) Exemples réels de fissuration

(b) Géométries utilisées dans le modele numérique

FIGURE 3.2 —Relevés de fissuration post-essai avec les géométries numériques associées
pour le second protocole d’analyse

2.3 Pression d’initiation des fissures

A la suite des 31 essais et a I’aide de la premiére procédure précédemment présen-
tée, les pressions d’amorce de fissuration obtenues ont permis de tracer la F1G. 3.3 qui
représente 1’évolution de ces pressions selon le degré de resaturation Sr des échantillons,
le type de fluide injecté et 1’angle mesuré entre la fissure et I’entaille. Pour chaque lot
fluide/degré de resaturation, une régression elliptique a été réalisée pour facilité la com-
paraison avec les travaux existants de M. Abdulmayjid [1]. Il apparait peu de différences
de pression selon I’angle entre la fissure et I’entaille, quelque soit le degré de saturation.

Pour le groupe d’essai a Sr=85% avec des entailles perpendiculaires au litage, la per-
méabilité du matériau était trop grande pour obtenir des injections a 1’azote exploitables.
A T’huile, deux échantillons ont été fracturé dans le prolongement de 1’entaille alors que
la fissuration a eu lieu perpendiculairement a I’entaille et depuis le trou central : ce qui
était inattendu d’apres les CHAP. 1 et 2. Toutefois, si la résistance était fortement dégradée
localement par rapport a I’EQUA. 1.1, il était possible d’obtenir un tel scénario.
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Pour le groupe d’essai a Sr=92%, tous les échantillons a I’huile a 1’exception d’un
(dont I’entaille était perpendiculaire au litage) ont présenté une fissuration depuis le fond
de I’entaille avec une orientation entre 0° et 45° contrairement aux échantillons a I’azote
dont 3 ont été fracturé dans le prolongement de I’entaille et 3 ont été fracturé perpendi-
culairement depuis le trou central. Les valeurs de pression relevées étaient similaires a
celles obtenues a Sr=85% conformément aux attentes. Toutefois, 1’azote a manifesté une
propension inattendue a trouver des zones permettant la fracturation perpendiculairement
a ’entaille.

Pour le groupe d’essai a Sr=99%, il était attendu que le matériau soit endommagé par
le resaturation et donc qu’il présente une résistance largement inférieure aux groupes pré-
cédents : c’est qui a été observé a I’huile et a I’azote. Pour les deux fluides, la moitié des
échantillons a fracturé dans le prolongement de 1’entaille si elle était parallele au litage
et I’autre moitié a fracturé perpendiculairement a I’entaille quand celle-ci était perpendi-
culaire au litage. A une telle resaturation, la probabilité de trouver une zone localement
dégradée a fortement augmenté donc les différences observées entre 1I’azote et I’huile a
Sr=92% ont été lissées.

gp° Huile 85%
75° Huile 92%
60° Huile 99% =
Azote 92% =
Azote 99% =
45°

20 bars

15 bars ¢

10 bars -

15°

00

0O 25 5 75 10 125 15 175 20

FIGURE 3.3 - Evolution de la pression d’amorce de fissuration selon le degré de satura-
tion Sr et I’angle mesuré entre 1’entaille et la fissure
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2.4 Facteur d’intensité de contrainte critique

L’étude sur la pression d’initiation des fissures ne permettant pas de conclure sur la
résistance du matériau, le second protocole d’analyse a été appliqué sur les valeurs de
pression pour obtenir le facteur d’intensité de contrainte critique K;¢. La FIG. 3.4 montre
un écrasement des ellipses pour les angles mesurés supérieurs a 30° pour tous les degrés
de saturation : principalement des 45°, les fissures s’ouvraient depuis le trou central et
non en fond d’entaille, ce qui était dii a une résistance dégradée.

A Sr=92%, 1’écart entre I’azote et I’huile est beaucoup plus marqué a cause de la
répartition des résultats d’essais. Il est apparu que la résistance du matériau face a une
injection a I’azote est 10% plus faible qu’a I’huile : le matériau n’étant pas totalement
saturé, I’azote accede probablement a plus de pores que I’huile

0.2 MPa.vVm - 30°

)\ 15°

0.1 MPa.vVm +

| o . ‘ ¢ \ ‘ I 0°
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35 0.4
Huile 85% Huile 92% Huile 99% = Azote 92% = Azote 99% =

0 MPa.vVm

FIGURE 3.4 — Evolution du facteur d’intensité de contrainte critique selon le degré de
saturation et I’angle mesuré entre 1’entaille et la fissure

2.5 Energie critique de fissuration

A partir des valeurs de K;c, il est possible de remonter 2 1’énergie critique de fissu-
ration G, grace a ’EQUA. 1.10. Les résultats présentés en FIG. 3.5 et 3.6 permettent une
comparaison avec les valeurs issues de la these de M. Abdulmayjid [1]. Quatre points sont
notables a partir de ces courbes :

1. L’effet de la resaturation est important : la résistance du matériau est divisée par 5;
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2. L’effet du fluide d’injection dépend de la saturation : a Sr=85% 1’azote fuyait, a
Sr=92% 1’azote semblait pénétrer plus de pores et atteindre des zones plus faibles
que I'huile, a Sr=99% 1’azote et I’huile accédaient a la méme quantité de pore et
la différence est tres faible ;

3. L’effet du litage pouvait s’apparenter ici a I’angle entre la fissure et I’entaille car
pour deux essais seulement la fracturation n’a pas eu lieu dans le litage. Plus
I’angle est grand, plus I’entaille coupe de plans de litage différents : entre 2 et
10 plans, avec un moyenne entre 3 et 4. Et ainsi, plus I’entaille coupe de plans,
plus la probabilité de couper un plan défaillant augmente, ce qui explique une
forte diminution de la résistance avec I’angle ;

4. La comparaison des résultats avec la littérature était délicate : les valeurs ont été
obtenues a partir d’essais de traction sur des échantillons Double Cantilver Beam
et avec des cellules T1 différentes de celles utilisées ici. Pour des angles inférieurs
a 45°, I’ordre de grandeur de I’énergie critique de fissuration G¢, pour des échan-
tillons a Sr=92%, était cohérent. Des 45°, les ellipses divergeaient tres fortement,
possiblement a des causes des types de chargements appliqués.

90° 50 M. Abdulmajid [1] - - -
50 3.m72 - Huile 92%
Huile 99% =
Azote 92% =
450 Azote 99% hd

15 J.m™2 1

30°
10 J.m™2

15°

N\

0 5 10 15 20

53J.m™2-

0J.m2

FIGURE 3.5 — Evolution de I’énergie critique de fissuration selon le degré de saturation
Sr et I’angle mesuré entre I’entaille et la fissure
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FIGURE 3.6 — Evolution de 1’énergie critique de fissuration selon le degré de saturation
Sr et I’angle mesuré entre I’entaille et la fissure

2.6 Contre-étude sur la ténacité

Une contre-étude par fractographie a été réalisée par un partenaire, Tortoise, sur les
échantillons T55-3 et T55-4, voir ’ANN. A pour la méthode et le détail de 1’analyse.
Ces deux échantillons ont été resaturés a 99% puis fracturés a I’huile : T55-3 présentait
une entaille parallele au litage (la fissure s’est initiée depuis le fond de 1’entaille mais
avec un angle de 20° par rapport au plan de I’entaille) alors que T55-4 avait une entaille
perpendiculaire au litage et a la fissure. Tous les essais a Sr=99% provenaient de 3 cellules
T1 contigués donc le résultat de la contre-étude a été étendu aux essais correspondants.

Cette étude, voir en ANN. A pour le détail, a permis de mesurer une ténacité va-
lant 0.1140.2 MPa.m'/? sur les deux échantillons. Cette valeur étant directement liée &
I’état final de 1’échantillon, elle ne permet pas de dissocier, seule, les effets de 1’injection
et de la resaturation. Ces valeurs sont en adéquation avec les résultats de la F1G. 3.4 pour
des angles inférieurs a 45°. Au dela, les écarts entre les valeurs de Tortoise et les résultats
des injections sont marqués : la résistance passant de 0.11 MPa.m'/? 2 0.055 MPa.m'/2.

Ces écarts ont renforcé I’hypothese de plans de litage faibles et pouvaient s’expliquer
par I’effet de la resaturation sur certains plans de litage plus susceptibles de s’endomma-
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ger. En partant de '’EQUA. 1.10 et en considérant que Eepgo = (1 — D) X Eiptaer, il a été
possible d’obtenir le systeme d’équations 3.1. La résolution de ce systeme a été réduit a
2

K . P o N .
D =1 — =", ce qui a donné un endommagement initial dfi a la resaturation valant

c,intact

D =0.75791.

3.1

Keintact = V2EintactG = 0.11 + 0.02 MPa.m'/2
Keendo = /2(1 = D)EintaeG = 0.055 & 0.005 MPa.m'/?

3 Etude de P’impact des inclusions sur la fissuration

Le protocole expérimental, présenté en CHAP. 2, permet 1’observation de la propaga-
tion d’une fissure dans I’argilite du Callovo-Oxfordien lors d’un essai de fracturation hy-
draulique en temps réel grace a la tomographie a rayons X donc une dizaine d’essais a été
planifiée sur un total de 4 semaines. Ces essais n’ont pas permis de relever un comporte-
ment net et évident sur les zones d’amorces et les chemins de propagation. Les images 3D
réalisées ont permis une étude poussée de 1’effet des inclusions sur la fissuration.

3.1 Etude de la fissuration sous tomographie a rayons X

Apres avoir atteint le degré de saturation voulu, Sr=99%, une dizaine d’échantillons a
été sélectionnée pour des essais dans le tomographe a rayons X. La seule variation avec
les essais du CHAP. 2 reposait sur I’injection par palier (voir la FIG. 3.7) a partir des
pressions relevées précédemment et d’essais préliminaires :

1. Augmentation de la pression par injection a débit constant jusqu’a atteindre la
pression cible;

2. Maintien de la pression durant le temps nécessaire pour réaliser la prise d’images
tomographiques.

Les échantillons ont été divisés en 2 lots :

— Le lot T était réglé avec les parametres suivants : résolution de 30 um,
2880 images, 4 images par seconde, mouvement hélicoidal, source réglée a 135 kV
avec un filtre en bronze 0.4 mm. Les paliers d’injection étaient de 2 bars ;

— Le lot K était réglé avec les mémes parametres que le lot 7" a I’exception de la
résolution (diminuée sur 25 um) et du nombre d’images (augmenté a 4320). Les
paliers d’injection étaient réduits a 1 bar.
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Volume injecté (mL)
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FIGURE 3.7 - Injection par palier - Phase de vérification et d’essai pré-campagne expé-
rimentale

En observant les images tomographiques brutes, plusieurs échantillons présentaient
des fissures visibles avant la mise en place du chargement vertical assurant 1’étanchéité et
seul I’échantillon T99-1 a montré une évolution de la fissure lors de I’injection. Comme
proposé par N. Lenoir dans sa these [66], les images 3D ont fait I’objet de manipulations
mathématiques et de corrélations :

— Pour I’échantillon T99-1, la fissure a intégralement traversé I’échantillon entre
deux paliers ce qui traduit des paliers de pression trop espacés et rend toute analyse
difficile;

— Pour tous les échantillons ne présentant aucune fissure visible sur les images
brutes, ni la corrélation d’image et ni la soustraction d’images a différents paliers
(voir la FIG. 3.8) n’ont permis de relevé une fissuration.

Du fait de la résolution des images, il est difficile voire impossible d’observer des fissures
dont I’ouverture est inférieure 2 50/60 um. A plusieurs reprises, le débit de fuite a excédé
le débit d’injection : il y a donc probablement eu des ouvertures. Ce seuil d’ouverture
de fissure nécessaire a I’écoulement, s’il existe, était donc inférieur a 50/60 pm : ce qui
résulte corrobore la conclusion de S. Rahal [92], il n’a pas été possible de valider la
valeur de seuil valant 16 um. Les essais n’ayant pas permis de conclure sur 1’objectif
défini, I’étude a été réorientée sur les inclusions de pyrite, et leur effet sur la fissuration.
Les images des échantillons T55-3 et T55-4, scannés post mortem avec les parametres
du lot 7', ont été ajoutées pour obtenir un nombre représentatif d’échantillons fissurés
(c’est-a-dire présentant au moins une fissure) par rapport aux d’échantillons intacts (c’est-
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a-dire ol aucune fissure n’a été relevée). Une étude statistique sur les inclusions a été
réalisée sur 9 jeux d’images 3D, puis une comparaison de I’évolution de la fissuration
avec I’emplacement des inclusions a été réalisée sur les échantillons T55-4 et T99-1 dont
I’ orientation de I’entaille était, respectivement, perpendiculaire et parallele au litage.

FI1IGURE 3.8 — Soustraction des images a 35 bars par les images a 0 bars sur I’échan-
tillon K11-X - En bleu la diminution de densité et en rouge 1’augmentation de densité

3.2 Analyse statistique sur les inclusions
3.2.1 Labellisation, décompte et études des inclusions

L’étude des inclusions a été facilité par les propriétés des rayons et du tomographe :
I’absorption des rayons dépendant de la densité du matériau (5 pour la pyrite contre 1.8
pour le COx), il fut treés simple de les observer en plagant des seuils de valeur en nuance
de gris sur les images tomographiques. Pour faire partie d’une méme inclusion, les voxels
la formant devaient étre connectés par I’un des 6 faces, I’'une des 12 arétes ou I’un des 8
angles : une inclusion coupée en deux par I’entaille étant considérée comme deux inclu-
sions distinctes. Les images étant bruitées, seules les inclusions d’un volume supérieur
2 0.1 mm? sont considérées. Les éléments restants ont donc été étiquetés comme sur la
F1G. 3.9.

Les échantillons ont été séparés en deux groupes dans les graphiques ci-apres : les
5 intacts a la résolution utilisée sont en couleur pleine, tandis que les 4 fissurés sont en
couleur hachurée. Les échantillons commencant par K11 sont issus de la méme carotte
double gaine aluminium sous vide, T4-5 et T2-1 sont issus de la méme cellule T1 tandis
que T55-4 et T55-3 sont extraits sur le méme tiers de cellule T1. Pour tous, 6 caractéris-
tiques géométriques des inclusions ont ét€ considérées :
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FIGURE 3.9 - Extraction des inclusions de pyrite et attribution d’identifiants - T4-5

— Le volume, voir FIG. 3.10;

— Le rapport de forme qui traduit la présence d’une structure filaire pour les petites
valeurs ou d’une ammonite et de morceaux de structures filaires pour les plus
grandes, voir 1aF1G. 3.11;

— La longueur, soit la plus grande dimension, voir la F1G.3.12;

— Le diametre, soit la plus petite dimension, voir la FIG. 3.13;

— L’orientation par rapport a I’entaille, toutes les entailles sont paralleles au litage a
I’exception de T55-4, voir les FIG. 3.14;

— DL orientation par rapport a la fissure, le cas échéant, voir la FIG. 3.15.

En comparant ces figures, il est apparu que le volume n’était pas un facteur important :
K11-7 et T4-5, intacts, présentaient parmi les plus nombreuses et les plus grosses inclu-
sions. La forme des inclusions, variant de fines et longues a rondes, n’était pas non plus
un parametre aggravant pour la fissuration. Ce méme constat a été réalisé sur les études de
longueurs et de diametres ot K11-1 et K11-7, intacts, affichaient des occurrences com-
parables voire supérieures aux échantillons fracturés. La répartition de 1’orientation des
inclusions tubulaires par rapport a 1’entaille avait majoritairement la forme d’une courbe
de Gauss : elle n’était centrée sur la direction principale du litage que pour T4-5. En ob-
servant les orientations par rapport a la fissure principale pour les 4 échantillons fracturés,
seul T99-1 avait sa répartition centrée sur la fissure principale. Au regard de tous ces élé-
ments, les inclusions visibles ne sont pas liées a I’amorce de la fissuration. Toutefois, il
n’est pas a exclure que les échantillons intacts soient micro-fissurés a cause d’inclusions
de dimensions inférieures voire tres inférieures a la résolution des images.
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3.2.2 Régression logistique

Pour confirmer les impressions précédentes, des régressions logistiques [25] ont été
réalisées a partir des données précédentes pour quantifier leurs effets sur le résultat bi-
naire : échantillon intact vs échantillon avec fissure. Ces régressions sont basées sur des
fonctions logistiques de la forme EQUA. 3.2 ou P(y = 1) est la probabilité que 1’évé-
nement binaire se réalise et t = [y + 121 + o222 + ... quantifie I’'impact des variables
x; ou de leur interactions z;x; par des coefficients /3;. En utilisant les données moyennes
de la F1G. 3.16.a, il a été possible de tracer les bornes des intervalles de confiance a 95%
des régressions logistiques univariées sur la FIG. 3.16. Aucune tendance claire n’a pu
étre extraite de ces tracés ni d’aucune autre régression (voir TAB. 3.2) ou les intervalles
de confiance étaient encore plus larges. De plus, en observant les valeurs-p des compo-
santes lors de chaque régression, aucune composante n’avait d’impact plus significatif
qu’une autre car leurs valeurs-p étaient toutes comprises entre 0.35 et 1, soit largement
supérieures a 0.05 qui est la limite a partir il est estimé qu’un parametre n’a pas d’impact
sur le résultat final [40]. Par conséquent, 1’analyse statistique a confirmée que les inclu-
sions ne jouaient pas de roles majeurs dans la fissuration des échantillons lors d’un essai
d’injection.

(3.2)

Type de e 1oz Largeur minimale Largeur maximale
réngssion Composante(s) étudiée(s) deg I’intervalle d§ I’intervalle
Multivarige | QUantit€ + Volume moyen 1.0000 1.0000

+ Diametre moyen + Longueur moyenne

Quantité x Volume moyen 0.6018 0.9322

Quantité x Diametre moyen 0.5791 0.9999
Interaction | Quantité x Longueur moyenne 0.5722 1.0000

Q}lant\lte X Volume moyen X 0.5943 1.0000

Diametre moyen x Longueur moyenne

Répartition du Volume des inclusions Non convergence

Répartition du Facteur de forme des inclusions 1.000 1.000
Multivariée | Répartition des Longueurs des inclusions 1.000 1.000

Répartition des Diametres des inclusions 1.000 1.000

Répartition des Orientations des inclusions 1.000 1.000

TABLE 3.2 — Composantes et résultats des régressions statistiques complémentaires
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(b) Intervalles de confiance a 95% des régressions logistiques univariées

FIGURE 3.16 — Régressions logistiques univariées sur les données moyennes des inclu-
sions

3.3 Analyse 3D des inclusions et des ouvertures
3.3.1 KEchantillon T55-4 - Sr=99% - Entaille perpendiculaire au litage

L’échantillon T55-4 a fait I’objet d’un essai d’injection a I’huile par palier avec suivi
photographique de sa face supérieure. L’objectif était de suivre la propagation de la fis-
suration. L’échantillon a été resaturé a 99% et I’entaille découpée perpendiculairement
au litage. Le dispositif a ét€ démonté a chaque palier (10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45,
50 et 65 bars) pour photographier 1’échantillon avant de remonter le dispositif et de re-
démarrer I’essai de 0 bar jusqu’au palier suivant. Aucune fissure n’apparaissant dans le
prolongement de ’entaille, I’essai a été poussé jusqu’a son maximum de pression avant
fuite. L’échantillon a été conservé 2 semaines dans son état apres le dernier palier pour
étre scanné dans le tomographe a rayons X. La F1G. 3.17 présente la face supérieure avant
I’essai, la méme face apres le palier a 25 bars ou des fuites d’huile sont visibles le long
des fissures qui sont visibles sur la coupe issue de ’image 3D : la fissuration a eu lieu
dans le litage, perpendiculairement a I’entaille.

La FIG. 3.18 permettait d’observer la répartition de la quasi totalité des inclusions (en
bleu) par rapport a I’entaille et la fissure (gris-blanc). A cause des soudures des fils de
jauges, de nombreux artefacts étaient présents : il s’agissait des lignes doubles épaisses
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blanches. Dans ces images, une seule inclusion semble jouer une réle significatif dans la
fissuration. Pourtant en observant la FIG. 3.19, il est clairement apparu qu’elle n’avait au-
cun impact sur I’amorce de fissuration ni sur le chemin de fissuration. Pour cet échantillon,
la conclusion était la méme que lors de I’analyse statistique : les inclusions ne jouent de
role ni majeur ni mineur dans la fissuration.

(a) Avant essai (b) Apres le palier a 25 bars (c) Apres 2 semaines

FIGURE 3.17 - Photographies et coupe tomographique de 1’échantillon T55-4

(a) Vue par dessus (b) Vue de coté, parallelement a la fissure

FIGURE 3.18 — T55-4 - Seuillage de I’'image 3D pour extraire I’entaille, la fissure (gris-
blanc) et les inclusions (turquoise)
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m‘i#;‘

(a) Zoom sur I'inclusion en vue 3D (b) Coupe 2D de la zone proche de 1’inclusion

FIGURE 3.19 — T55-4 - Observation de I’inclusion la plus proche de la fissure

3.3.2 Echantillon T99-1 - Sr=99% - Entaille parallele au litage

L’échantillon T99-1 a été soumis a une injection a I’huile par palier avec suivi tomo-
graphique. Comme pour I’échantillon précédemment présenté : 1’objectif était de suivre
la propagation de la fissuration pour une resaturation a 99%. L’entaille a été découpée
parallelement au litage. Les prises d’images 3D ont été réalisées a 0, 4, 8, 12, 16, 18, 20,
22,24 et 26 bars.

Comme souligné par la F1G. 3.20 présentant I’échantillon T99-1 au palier a 24 bars,
la fissure était difficilement visible en dépit d’une résolution d’image réglée a 30 pm par
pixel. Toutefois, il est apparu tres nettement que la fissuration a eu lieu dans un plan
proche de I’entaille sans passer par I’entaille : il s’agissait trés probablement du litage qui
se trouvait dans la marge d’erreur. Un tel scénario de fissuration n’a pu étre possible que
si ce plan possédait une résistance hautement dégradée de I’ordre des plus petites valeurs
mesurées dans la section précédente. Les images c et d permettaient une comparaison
rapide entre deux des inclusions les plus larges et proches de la fissure avec le trajet de
celle-ci :

— Dans le cas c, la pyrite a pu avoir un impact sur I’amorce car deux fissures paral-

leles étaient présentes mais la fissure a rapidement cessé de suivre I’inclusion;;

— Dans le cas d, 1a fissure a contourné 1’inclusion dans sa totalité.

Des conclusions similaires aux précédentes ont pu étre tirées : la pyrite n’a pas de role
majeur sur le chemin de fissuration mais peut-étre un impact mineur sur I’amorce et il
existe des plans de litage avec des propriétés fortement dégradées.
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(a) Seuillage de I’'image 3D, vu par la face supérieure, de 1’entaille, la fissure (gris-blanc) et des inclusions (tur-
quoise)

(¢) Comparaison du chemin de fissuration avec la position de la large
inclusion visible en (b) : divergence des trajets dés la mi-inclusion

(b) Vue du plan de fis- (d) Comparaison du chemin de fissuration avec la position d’une inclu-
sure sion : divergence totale des trajets

FIGURE 3.20 - Seuillage de I’échantillon T99-1 et observation de deux inclusions
proches du chemin de fissuration

4 Conclusion

Ce chapitre expérimental portait sur deux aspects de la fissuration : son initiation et
sa propagation. Tous les échantillons ont été préparés dans les locaux du SIAME d’An-
glet avant d’€tre resaturé soit a Anglet soit a Gieres. Au total, une vingtaine de carottes,
en cellule T1 ou sous double gaine aluminium sous vide, ont été ouvertes ce qui repré-
sentait environ 200 échantillons possibles. Mais certaines carottes, brisées en deux des
I’ouverture, n’ont pas permis de carotter des échantillons. Seuls 90 cylindres ont pu étre
enroulés dans la coque composite puis un tiers, environ, s’est fendu lors de 1’usinage : 48
échantillons seulement ont finalement pu étre utilisés. Malgré les difficultés de prépara-
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tion des échantillons, imputable a 1’opérateur comme au matériau, la quantité d’essais a
été suffisante pour observer des tendances claires :

1. Les essais de caractérisation de I’initiation de fissures ont mis en avant ou confirmé
les éléments suivants :

— Au-dela d’un degré de saturation de 92%, obtenu par resaturation, la résistance
du matériau est fortement dégradée comme cela avait déja été observé [26,47];

— Pour un degré de saturation de 99%, la nature du fluide a un impact négligeable
sur la fracturation;

— Dans 94% des cas, toutes saturations et tous fluides confondus, la fissuration a
lieu dans une direction parallele aux plans de litage ;

— La disparité des résultats pour des entailles parallele au litage et ’homogé-
néité des résultats pour les entailles perpendiculaire au litage montrent la pré-
sence des plans de litage aux propriétés mécaniques tres variables parmi les-
quels certains sont défaillants avec propriétés mécaniques fortement dégra-
dées. L’échantillon T99-1 souligne parfaitement 1’existence de ces plans dé-
gradés et de leur répartition hétérogene dans le matériau : en effet, le modele
numérique utilisée pour le développement et les données disponibles [1] ne
permettaient pas d’obtenir une fissuration si proche de I’entaille sans passer
par I’entaille. Des études récentes [32, 76] ont notamment montré que, lors de
la resaturation, certaines couches d’argiles se chargeaient plus que d’autres en
eau d’ou la création d’un réseau de micro-fissures saturées : ces résultats sou-
tiennent fortement 1’hypothese de plans aux propriétés dégradées et avec une
répartition hétérogene.

Pour corroborer 1’hypothese des plans de litage faibles, une contre-étude a été
commandée aupres du partenaire Tortoise, spécialiste de fractoragraphie statis-
tique (ANN. A). Les résultats obtenus ont permis de confirmer I’homogénéité des
valeurs de ténacité totale (0.1140.02 MPa.m'/?), c’est-a-dire prenant en compte
les effets de la resaturation et les effets de I’injection. Pour les essais avec des
angles d’amorce supérieure a 45°, les valeurs mesurées étaient divisées par 2 : I’in-
jection a donc permis d’ouvrir le plan ol I’endommagement da a la resaturation
était le plus grand. Alors que pour les essais avec des angles d’amorce inférieure
a45°, un seul plan de litage était traversé : les valeurs relevées ont montré que ces
plans étaient peu ou pas endommagés lors de la resaturation.

2. Les essais d’observation de la propagation dans le tomographe a rayons X n’ont
pas permis de réaliser 1’étude initialement prévue car, sur 7 échantillons, une seule
fissuration a été observée dans le tomographe, sur 1’échantillon T99-1, mais sans
s’amorcer depuis le fond de I’entaille et avec une largeur inférieure a 3 pixels au
plus large ce qui a rendu ce résultat quasi-inutilisable. Les autres échantillons ont
possiblement pu fissurer lors des essais d’injections mais, a la résolution choisie
des images du tomographe, aucune ouverture n’a été relevée a I’oeil nu ou a I’aide
d’outils numériques. Les échantillons provenant de carottes et de forages diffé-
rents, I’hétérogénéité intrinseque du COx, soulignée par la variabilité de résistance
des plans de litage, pourrait expliquer la non-fracturation des certains éléments.
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Le conditionnement des échantillons soit en cellule T1 (nom d’échantillon com-
mengant par T) soit en doubles gaines aluminium sous vide (nom d’échantillon
commencant par K) pourrait avoir un impact mais cette hypothese est biaisée par
le fait que les doubles gaines aluminiums et les cellules T1 ne proviennent pas du
méme forage et donc de la méme zone. Toutefois, les images 3D réalisées ont été
utilisées pour réaliser une étude plus poussée, sur 1’effet des inclusions sur la fis-
suration, qui a montré I’impact négligeable voire nul des inclusions sur I’initiation
et le chemin de fissuration dans le cas d’une injection fluide, contrairement a ce
qui a pu étre observé lors des essais triaxiaux [99].

Ces conclusions ont permis d’anticiper les éléments a mettre en oeuvre ou non pour
I’amélioration du modele numérique [110] avec notamment la mise en place de plans de
litage avec un espacement compris en 2 et 10 mm et d’un endommagement initial de
resaturation ainsi que la déconsidération des inclusions vis-a-vis de I’injection.
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1 Introduction

Le chapitre précédent a présenté le comportement de 1’argilite du Callovo-Oxfordien
vis-a-vis d’essais d’injection a I’huile mais surtout a I’azote. Si les inclusions n’ont pas eu
d’effet sur la fracturation, le litage, en revanche, a quasi-toujours gouverné la direction de
de I’ouverture des fissures a cause d’une tres grande variabilité des propriétés mécaniques.

L’objectif principal de cette these étant d’améliorer la représentation existante du
COx, la mise au point d’un modele numérique prenant en compte ces nouveaux éléments
était nécessaire. Ce modele, présenté dans ce chapitre, a été réalisé 1’équipe du STAME,
et notamment Jeremy Rabone dans le cadre de son post-doctorat avec 1’ Andra. Il a repris
de nombreux éléments du modele de Hui Wang dont les équations présentées ici ont été,
en partie, extraites de [110, 113] et adaptées quand cela était nécessaire. Le modele a été
confronté a deux exemples de la littérature avant d’€tre utilisé pour vérifier la conclusion
de la contre-étude sur I’endommagement des plans de litage.

2 Principes du modele de gonflement - fissuration

Le modele numérique de H. Wang ne permettait pas d’appliquer un chargement de
type injection fluide ce qui ne permettait pas de reproduire les essais du CHAP. 3 en
I’état. S1 H. Wang avait permis de coupler la modélisation poro-élastique et le modele
d’endommagement de Fichant (ce qui n’est pas implémenté dans Cast3M), J. Rabone a
du refaire ce couplage pour assurer 1’ouverture de fissures. Le modele de J. Rabone, dont
les équations principales sont présentées dans la section suivante, est divisible en deux
parties :

1. Dans la FIG. 4.1 :

— Le maillage de I’échantillon selon les dimensions spécifiées au CHAP. 2, a
I’exception de la hauteur est réduite pour des raisons de temps de calcul, est
réalisé avec la densité de mailles DI voulue;

— Avec la géométrie finale, le chargement de type injection fluide, divisé en n
paliers, est appliqué a la fois comme un flux de gaz et comme une force ;

— A partir de la saturation Sr, les propriétés du COx sont calculées ;

— La saturation initiale est prise a 92% comme lors de I’ouverture des cellules :
selon la valeur de Sr, le COx est alors resaturé ou désaturé.

2. Dans la F1G. 4.2 :

— Le chargement est appliqué comme un flux de gaz pour calculer la pression
capillaire, notamment dans les nouveaux éléments endommagés ;

— Le chargement est alors appliqué comme un force pour calculer la déformation
du COx et son potentiel endommagement, ce qui permet de calculer la varia-
tion de perméabilité local et les déformations de retrait-gonflement : ces trois
étapes ont nécessité le plus de modifications des fichiers sources de Cast3M ;

— Pour passer au palier de pression suivant, soit le critere sur le résidu (I’écart
entre les efforts intérieurs et les efforts extérieurs [22]) est atteint soit la taille
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d’un des éléments a augmenté au dela d’un seuil fixé (déformation infinie
d’éléments endommagées sans résistante résiduelle).

Variable Description Valeurs
RADI Rayon de I’échantillon 20 mm
HOLE Rayon du trou d’injection 2 mm
LONG Hauteur de 1’échantillon 5 mm (1/8%™€)
FENTX Largeur totale des entailles 21 mm
FENTY Epaisseur des entailles 0.5 mm

DI Densité du maille Entier > 1
MAXPRESS Pression maximale de I’injection 35 bars

n Nombre d’itérations 200

ESAT Module d’Young du COx saturé 4.32 GPa
DTSSAT Critere d’endommagement pour le COx saturé 0.9 MPa

Sr Degré de saturation Voir CHAP.3
K Perméabilité intrinséque 1 x 10720 m?
KF Ténacité Voir CHAP.3

TABLE 4.1 — Variables nécessaires au modele présenté en FIG. 4.1 et 4.2

Début du programme

Y

RADI, HOLE, LONG, ESAT, DTSSAT,
FENTX, FENTY, DI MAXPRESS, n Sr, K, KF
Y Y Y

Génération du
chargement de
pression de gaz

Génération de la
géométrie

Calcul des propriétés
complémentaires

Y

Calcul élastique des contraintes
et déformations initiales

FIGURE 4.1 - Organigramme de programmation du modele - Partie 1
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Force sur les parois du trou d'injection
Flux de gaz dans les pores des parois
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Calcul de la
pression capillaire ~ Calculde la
déformation plastique
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N e N
Misglé’jour des Calcul de
proprietés du COx I'endommagement
et de la pression
dans les pores ~ -~
J v
4 I
Calcul de la
perméabilité
et du
. L gonflement/retrait
Conditions de passage au palier i+17 : \_ .
- Soit sur le résidu
- Soit sur la taille d'un élément endommagé
e ¢ A

Sauvegarde des résultats

v

Fin du programme

. J

FIGURE 4.2 - Organigramme de programmation du modele - Partie 2
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3 Equations du modéle

3.1 Propriétés de I’argilite du Callovo-Oxfordien

A partir des résultats de [123], il a été possible d’obtenir une relation linéaire entre
la variation du modele d’Young E et celle de I'humidité relative a 1’équilibre H R :
I’EQUA. 4.1 o Fupuration €St le module d’Young F a Sr = 1 dans la FIG. 1.14.

E
=—-1.09x HR + 2.04 4.1)

Esaturation

La résistance a la traction, EQUA. 4.2, nécessaire pour les déformations plastiques et
I’endommagement, a été obtenu a partir des essais de [109].

Bo 1 09x HR+2.04 4.2)

RO ,saturation

avec Ry saturation = 0.9M Pa.

Pour lier degré de saturation Sr, pression capillaire P, et humidité relative H R, le
modele de [106] et I’équation de Kelvin ont été nécessaires : EQUA. 4.3 et 4.4.

S, = (4.3)

avec ap = 2.6 x 108 et m = 0.45.

4.4)

MCQ'LLPC
HR = exp (—)

RTp eau

avec M., la masse molaire de I’eau, p.,, sa masse volumique, I? la constante des gaz
parfaits et 7' la température du milieu.
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3.2 Déformations de retrait-gonflement de ’argilite

Lutilisation du modele poro-élastique [15] n’ayant pas suffi pour représenter les
larges déformations réversibles de retrait-gonflement de 1’argilite (RGA), 1’algorithme
présenté en FIG. 4.3 a été mis en place pour calculer les contraintes RGA oz a chaque
boucle 7 du calcul et mettre a jouer la contrainte nécessaire a la résolution de 1I’équa-
tion d’équilibre (EQUA. 4.5). La valeur du coefficient de Biot B au pas ¢ s’écrit selon
I’EQUA. 4.6. Dans les simulations de la derniere section, cette boucle est uniquement
utilisée au premier pas de temps pour initialiser les valeurs.

Leconsto = 3.4014 x 10 8Pa 1
P.maz = —2 x 10%Pa
ORGAmaz = 39.204 x 10°Pqa

Offset — eLconst,OXPc,mam
>0 <0
> 10712 < 10712
v v v
I 10g<g§gj;;i +Offset) { orGA; =0 ]
const,i — min(Pcﬂ-,l,—lO*g)

(o Leonsti X Pai
orca; = (elemsti*Pei — Orpoer) X 0RGAman

v
[ 0=0c+ B;S,P.;I +0Rrga, }

FIGURE 4.3 — Algorithme de calcul des déformations RGA (egg4) a I’étape @
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div(o) + f=0 4.5)

B — (—109 X HR ‘l‘ 204) X Bsaturation (46)
avec Bsaturation =0.85 [9]

3.3 Déformations plastiques

Le modele de base est celui de Fichant [38] qui couple I’endommagement a la plasti-
cité, ce qui est nécessaire pour évaluer 1’ouverture de fissure [72]. Pour éviter d’avoir des
dissipations d’énergie concurrentes (endommagement et plasticité), la plasticité est cal-
culée sur le matériau non endommagé et I’endommagement sur les contraintes plastiques.
La loi d’écrouissage plastique conditionne donc la part plastique et la part endommagée.
Le critere de Nadai [79] a été utilisé pour la fonction d’écrouissage plastique présen-
tée par 'EQUA. 4.7 ou se trouve la déformation équivalente de Von Mises (EQUA. 4.8).
L’EQUA. 4.11 traduisait la contrainte effective apres déformations plastiques.

0y + B xTr(o)
- o

avec B; et C provenant de ’EQUA. 4.9 et R provenant de ’EQUA. 4.10.

Fl(o) —(Ry+ R) (4.7)

\/(Uz —0y)* + (90 — 0.)* + (0y — 02)* + 6(03, + 0%, + 07.)

= 4.
o 5 (4.8)
B1:1,01:2 SITT<0'>>—4(R0+R) (49)

By =0.25,C1y =3 sinon '
R= Mp x p (4.10)

avec p I'incrément de déformation plastique cumulée et Mp le module d’écrouissage
plastique.
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5 — (e — P vE 4 ey 411
Oij (Ekk Ekk) (1 T V)(l 4 2y) v + (61] 6”)2(1 i Z/) ( . )
avec 05 le symbole de Kronecker, dej; et de;; calculées a partir de 'EQUA. 4.12.
dF
del. = de, x d—C'1
e (4.12)
dGZ = 2d€ij X ECI

3.4 Endommagement

H. Wang avait utilisé le modele de Fichant [39] dans sa these. Ici, le calcul de
endommagement D est basé sur le modele microplan isotrope [38] de Cast3M : voir
I’EQUA. 4.13. Dans le modele de Hui Wang, les effets de I’endommagement s’appliquer
a la fois sur la partie en traction et a la fois sur la partie en compression : ce choix entrai-
nait des instabilités numériques dues a la pression poreuse qui venait déformer a I’infini
les éléments endommagés. Pour pallier cette instabilité, nous avons fait tendre le com-
portement du matériau vers celui d’un fluide lorsqu’il est endommagé, c’est-a-dire que la
raideur initiale est conservée mais I’endommagement ne s’applique plus que sur la partie
en traction : voir ’EQUA. 4.18. Le module de Biot Mp;,; diminue avec I’endommage-
ment, voir ’EQUA. 4.19. Pour assurer une dissipation d’énergie par unité de fissuration
constant, le modele d’endommagement est régularisé par la méthode de Hillerborg [53] :
I’ orientation de la fissuration n’est pas totalement indépendante du maillage mais elle est
adaptée des lors que les mailles sont plus grandes que la longueur de corrélation de la
fissuration. Compte tenu des résultats du CHAP. 3, les longueurs de corrélations peuvent
étre micrométriques.

D=1-"% x exp(B) x (eg, — 7)) (4.13)
€
ﬁlthFpXRo (414)
E
Fp=—+1 (4.15)
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€y = — (4.16)

€= /et + e +ery 4.17)

0= (1-D)xdevt(s) +dev (5) + %Tr(a) (4.18)

avec dev™ la partie positive du déviateur et dev™ sa partie négative.

Mpiot = (1 — D) X Mpioo (4.19)

avec Mpiot 0.

3.5 Perméabilité

L’ouverture de la fissure (w) dans les éléments endommagés est obtenue a 1’aide de la
procédure OUVFISS [72] de Cast3M. Puis en utilisant les travaux de Witherspoon [114]
et la loi de Darcy, il est alors possible de calculer la variation isotrope de perméabilité
avec ’EQUA. 4.20 ci-dessous. La FIG. 4.5 montre la

w3

K issure — To1 4.20
/ 12Lfissure ( )

avec L isoure 1a largeur de la fissure

4 Validation du modele

Le modele a été validé sur deux exemples en déformations planes issus des travaux de
H. Li et al. [67]. Le premier cas est un cas tres souvent simulé [96, 115] : la propagation
d’une fissure lors d’une injection d’un fluide sous pression. Dans le second cas, un défaut
(une zone endommagée) est placé dans le massif.
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4.1 Propagation d’une fracture hydraulique

La géométrie utilisée est présentée en FIG. 4.4 et les parametres mécaniques sont les
suivants : la résistance a la traction Ry = 3 M Pa, le module d’Young £ = 17 G Pa,
I’énergie de fissuration G; = 300 N/m, la perméabilité K = 10~'° m?, le coefficient de
Biot B = 0.9, le module de Biot Mp = 6 G Pa, le débit d’injection Q = 107*m?/s, le
pas de temps At = 0.1 s et la taille des mailles h = 0.025. Les FIG. 4.5 et 4.6 montrent
la bonne concordance des simulations sur le chemin de fissuration méme si le modele
présenté dans ce chapitre surestime légerement la longueur de fissuration.

v=0, p=0
o A
I
=
o 5m Top half
B e
o 30 m u=0, p=0
E S5m
% 0.05m, d=1

\A]
v
<

45 m
Inject fluid (Q/2) Symmetric edge: v=0

FIGURE 4.4 — Géométrie et conditions au limite, extrait de [67]
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damage

0.000e+00 0.25 0.5 0.75 1.000e+00
|

1

| |HJHI\\H, LLLLL

0.05s

t=10.0s

FIGURE 4.5 — Comparaison de I’endommagement au cours du temps entre la littéra-
ture [67] et le modele

4.2 Propagation d’une fracture hydraulique avec défaut

La géométrie utilisée est présentée en FIG. 4.7 et es parametres mécaniques sont les
suivants : la résistance a la traction Ry = 0.9 M Pa, le module d’Young ¥ = 1 GPa,
I’énergie de fissuration G; = 12 N/m, la perméabilité K = 2.5x 10717 m?, le coefficient
de Biot B = 0.45, le module de Biot M = 0.5 GPa, le débit d’injection () = 6.45 X
107*m?/s, le pas de temps At = 0.01 s et la taille des mailles i = 0.05.

La F1G. 4.8 montre I’excellente concordance des simulations sur le chemin de fis-
suration méme si le modele présenté dans ce chapitre présente une fissure apres défaut
plus large et Iégerement moins verticale. Le modele et, surtout, sa capacité a prendre en
compte les défauts initiaux et a modifier le chemin de fissuration ont donc été validés.
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3,5 T T T
3 - -
€ 251 -
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Li et al.
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FIGURE 4.6 — Comparaison de la longueur de fissuration au cours du temps entre la
solution analytique, la littérature [67] et le modele

v=0,p=0

()
I
=
o Top-right quarter
S 40b u=0,p=0
2
g Inject fluid (Q/4) l

_ 10b || d=1
S l‘_5[) d=1 L 40b

v

<

80b
Symmetric edge: v=0

FIGURE 4.7 — Géométrie et conditions au limite, extrait de [67]

5 Simulations d’essais d’injection - Chemin de fissura-
tion

Dans cette section, les chemins de fissuration de trois essais d’injection sont étudiés :

1. Aucun litage n’est modélisé, la fissuration doit avoir lieu dans le prolongement de
I’entaille ;

2. Un litage est modélisé parallelement a I’entaille, la fissuration doit avoir lieu dans
le prolongement de I’entaille et peut passer dans le litage ;



96 Simulations numériques des essais d’injection

1,0
0,95
0,90
0,85
0,80
0,75
0,70
0,65
0,60
0,55
0,50
0,45
0,40
0,35
0,30
0,25
0,20
0,15
0,10
5,00E-02

0,0

FIGURE 4.8 — Comparaison des chemins de fissuration entre la littérature [67] et le mo-
dele, extrait de [67]

3. Un litage est modélisé perpendiculairement a ’entaille, la fissuration doit avoir
lieu dans le litage.

Le litage est modélisé par des bandes avec un endommagement compris entre D = 0 et
D = 0.8 et espacées de 2 mm a 10 mm. Les propriétés mécanique et la géométrie sont
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celles présentées dans les chapitres précédents. Le maillage pour les trois cas est identique
et est présenté en FIG. 4.9. La coque composite est modélisée par un cercle d’éléments
coques. Les simulations sont réalisées en 2D en contraintes planes (la contrainte - verticale
en 3D - appliquée dans I’axe du trou d’injection lors des essais est présente pour contrer
la pression du fluide et éviter les fuites et non pour appliquer le changement in sifu).
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FI1IGURE 4.9 — Maillage utilisé pour les trois cas de simulations

5.1 Cas1-Sr=99% - Pas de litage

Les résultats présentés sur la FIG. 4.10 sont ceux attendus avec une fissuration dans
le prolongement de I’entaille et dont le chemin exact dépend du maillage. Des pressions
négatives sont observées aux abords de la zone fissurée, ce phénomene non-physique [30]
est dii aux éléments finis [37].
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1,0
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5,00E-02 -3,00E+04

| g
Temps = 10

FIGURE 4.10 - Evolution de I’endommagement et de la pression (Pa) au cours du temps

00s

5.2 Cas2-Sr=99% - Litage parallele a I’entaille

En comparant les FIG. 4.10 et 4.11 ou le chargement et le maillage sont identiques, la
différence entre les chemins de fissuration est nette : le chemin de fissuration a dévié vers
les zones ol I’endommagement local est le plus élevé alors que ces zones ne sont pas en
face de la double entaille.
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olég 5,00E+05
0,30 4,G62E+05
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FIGURE 4.11 - Evolution de I’endommagement et de la pression (Pa) au cours du temps

5.3 Cas3-Sr=99% - Litage perpendiculaire a I’entaille

La contre-étude du CHAP. 3 avait permis de calculer un endommagement initial di a
la resaturation valant D = 0.75703. La FIG. 4.12 souligne le résultat de la contre-étude.
Des bandes de litage perpendiculaires a I’entaille avec un endommagement entre 0.7 € 0.8
modifient grandement le chemin de fissuration qui ne s’étend pas plus loin que les bandes
endommagées. La pression augmente fortement dans ces zones endommagées ce qui.
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FIGURE 4.12 - Evolution de la variation d’endommagement et de la pression (Pa) au
cours du temps

6 Conclusion

L’ objectif principal de cette these reposait sur I’amélioration de la représentation exis-
tante de 1’argilite du Callovo-Oxfordien. La these de Hui Wang [110] a servi de base a
une collaboration avec Jeremy Rabone pour mettre au point le modele numérique actuel.

Le modele a permis de reproduire deux résultats classiques de la littérature tout en
s’assurant de sa capacité a prendre en compte un défaut initial. Des simulations ont été
réalisées pour vérifier I’hypothese, issue de la contre-étude, selon laquelle un endomma-
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gement initial D = 0.7570 est nécessaire pour dévier la fissure de 90° pour rejoindre le
litage. Le second cas a montré qu’un endommagement entre 00.4 et 0.6 suffisait a dévier
de quelques degrés la fissure. Le troisieme cas a en effet permis d’observer une déviation
a 90° de la fissure dans de bandes de litage dont I’endommagement est entre 0.7 et 0.8.






Conclusions et perspectives

Motivation et avancées

L’objectif de ce projet était double : étudier expérimentalement la fissuration lors
d’une injection sous pression et améliorer, a 1’aide des résultats obtenus, un modele numé-
rique précédemment développé par la méme équipe. Deux aspects clefs de la fissuration
devaient étre analysés avec ’'initiation et la propagation. L’étude de initiation permet de
quantifier la pression de fracturation et la ténacité du matériau. L’étude de la propagation
permet de définir le chemin préférentiel de la fissure et les éléments qui 1’affectent. Pour
permettre 1’observation de la propagation a 1’aide d’un tomographe a rayons X, un pro-
tocole expérimental novateur a été développé sur la base de simulations numériques avec
un modele en mécanique linéaire de la rupture. Ce protocole a permis d’approfondir les
connaissances sur la ténacité du matériau dans différentes configurations de saturation et
d’orientation de litage. Malheureusement, aucune observation probante de la propagation
n’a pu étre réalisée mais la volonté d’utiliser les images 3D a leur maximum a permis
d’écarter les inclusions des facteurs influengant le chemin de fissuration. A 1’aide de ces
résultats, le modele numérique de Hui Wang, repris et amélioré avec Jeremy Rabone, per-
met maintenant de prendre en compte les plans de litage sur la direction de fissuration lors
d’un essai d’injection.

Résultats principaux

Cette these, a la fois numérique et expérimentale, a permis de réussir ou découvrir les

points ci-dessous :

— Mise au point d’un protocole expérimental simple pouvant étre adapté a différents
matériaux et différentes dimensions a partir d’'un modele numérique utilisant la
mécanique linéaire de la rupture ;

— Les plans de litage de I’argilite du Callovo-Oxfordien ont des propriétés tres va-
riables (ténacité divisée par 6 entre les plans les plus faibles et les plans les plus
résistants) ;

— La contre-étude Tortoise a mené a I’hypothese que les variations importantes liées
au litage sont causés par des plans de litages faibles fortement endommagés lors
de resaturation ;
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— L’énergie de fissuration dépend fortement de la resaturation (valeurs divisées
par 10 lors du passage de Sr=92% a Sr=99%) ;

— Deffet du type de fluide d’injection est faible a haute saturation et négligeable a
treés haute saturation;

— Les inclusions ont un effet négligeable sur I’initiation et le chemin de propagation
des fissures;

— La mise au point du modele numérique, avec Jeremy Rabone, pour reproduire une
partie des essais réalisés et qui a permis de vérifier I’hypothese de la contre-étude.

Perspectives

Le plus grand regret de cette these aura été de ne pas réussir a observer I’allongement
du chemin de fissuration a 1’aide du tomographe. Différentes idées pourraient permettre
de réussir ces observations : diminuer I'intervalle entre les paliers (a 0.5 bars ?), obtenir
une résolution plus faible (en diminuant la taille de 1’échantillon ?), utiliser un fluide plus
dense que I’argilite (fluide métallique ?) ou utiliser la tomographie par contraste de phase
mieux adaptée pour les tres faibles variations de densité.

Dans sa configuration actuelle, le protocole expérimental ne permet par 1’applica-
tion d’un chargement de confinement sur 1’échantillon. Des solutions avec fibres précon-
traintes pourraient résoudre cette problématique sans changer le protocole. Les résultats
sous confinement permettraient d’affiner le modele dans le cadre de simulation a grandes
échelles ou avec des contraintes in situ.



Annexe A

Fractographie - Analyse statistique des
facies de rupture

L’étude fractographique a été réalisée par un partenaire extérieur Jortoise ayant posé
un brevet [107] sur une partie de la méthode.

1 Introduction

La fractographie a vu le jour grace a [119] mais c’est [71] qui a montré que les sur-
faces de rupture étaient fractales. Les travaux de [17] ont mis en évidence le caractere
fractal de ces surfaces et ont confirmé leurs ressemblances en mesurant des exposants
fractals similaires d’un matériau a I’autre, voir la FIG. A.1 pour des exemples de profil
topographique h(Z).

Finalement, c’est [108] qui, en étudiant les pentes locales des surfaces de rupture,
ont défini la longueur caractéristique ¢ de la fissuration des matériaux. Pour obtenir &,
les équations du champ dérivé de la hauteur we(7) (EQUA. A.1) et sa corrélation spa-
tiale C(9,) (EQUA. A.2) sont nécessaires.

x log (Oh(Z, 62)fsz—c|) — Qe (A.1)

We(f) =

N —

avec 0h(Z,07) = h(Z + 0&) — h(Z), Qe choisi tel que we(h) = 0 et € le rayon du cercle
centré en .

Ce(dr) =< we(T) X we(T + 67) >4 )58=s, (A.2)
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FIGURE A.1 - Exemples de surface de rupture, extrait de [10]

Comme le montre la FIG. A.2), la droite verticale £ sépare deux zones aux mécanismes
de rupture et comportements différents :
— Pour 9, > &, la corrélation spatiale des pentes locale est nulle, au bruit pres, et la
rupture est fragile ;
— Pour 4, < &, la corrélation décroit exponentiellement et les surfaces de rupture au
relief marqué indique une propagation par coalescence des zones endommagées.
De plus, tant que €<< &, € n’a pas d’effet sur .
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FIGURE A.2 — Corrélations spatiales des pentes locales dont longueur de corrélation &
était représentée par une ligne verticale, extrait de [1]

A partir de cette longueur de corrélation &, il a alors été possible d’obtenir la taille de
la zone endommagée [,,, (voir la FIG. A.3, solution technique brevetée [107]) et de calcu-
ler la ténacité du matériau. Sous I’hypothese d’une rupture en mode I, K- s obtient par
I’EQUA. A.3. En calculant ces valeurs pour en différents points, il est alors possible de
tracer la dispersion locale de K ;- dont un exemple est présentée par la FIG. A 4. Les ré-
sultats issus de cette méthode sont comparables a ceux obtenus par des essais mécanique,
comme le montre la FIG. A.S.
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108

Fractographie - Analyse statistique des faciés de rupture

Ki.(MPa.m'/?)

‘ﬁ:

2 4

[

&
3.5

w

measured by fracto
© - o
wn — (@] N (@]

o

o

./“
: . S
® Ceramics
® Rocks P 1
\c_é 4‘..“4 /7/.
E.z‘ 2 ~
20 "’“.. 'fzo e b
10 v 10 /".
00 -/‘/ B
/__.0 |
. ®
E 1
o
1 2 3 4

K1.(MPa.m'/?) measured from fracture test

FIGURE A.5 — Comparaison des résultats issus de la fractographie avec les valeurs obte-
nus par essais mécaniques, figure réalisée par Tortoise

2 Analyses fractographiques

2.1 Echantillon T55-3 - Sr=99% - Entaille parall¢le au litage

Sur I’échantillon T55-3, une zone de 5x5 mm? a été mesurée a I’aide d’un profilo-
metre. Pour étudier la variabilité au sein de 1’échantillon, 3 surfaces réduites, présentées
en FIG. A.6, ont été étudiées par la méthode de Tortoise. L'étude a mesuré une téna-
cité valant 0.1140.01 MPa.m'/? soit la moitié de la valeur disponible dans la littérature
(0.234+0.01 MPa.m'/2 [1]). L’étude des surfaces étant liée a 1’état final du matériau, elle
ne permet pas de séparer I’effet des divers sollicitions (hydriques, chimiques, mécaniques,

etc.).

Zone étudiée  [,, (um) K;c (MPa.m'/?)

Noire 528 0.10
Rouge 578 0.11
Verte 641 0.12
Complete 570 0.11

TABLE A.1 - Comparaison des résultats des 3 zones et de la zone complete
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FIGURE A.6 - Profilométrie de 1’échantillon T55-3 et emplacements des surfaces ré-
duites
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FIGURE A.7 - Profilométrie et résultats de la surface noire présentée en FIG. A.6
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2.2 Echantillon T55-4 - Sr=99% - Entaille perpendiculaire au litage

Sur I’échantillon T55-4, les résultats sont sensiblement identiques a ceux de I’échan-
tillon T55-3, savoir 0.1140.02 MPa.m'/2. Cette conclusion était doublement attendue :
— Les échantillons T55-3 et T55-4 ont été extraits de la méme carotte et dans deux
trongons consécutifs ;
— Les précédentes études de Tortoise et de la littérature [1] avaient relevé une varia-
bilité de 10% a 20% au sein d’une méme carotte.
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Annexe B

Résultats des essais d’injection

1 Saturation a 85%

1.1 Injection a I’huile
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FIGURE B.1 - Données de I’essai pour une saturation a 85%, une injection a I’huile et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.2 — Données de 1’essai pour une saturation a 85%, une injection a I’huile et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.3 — Données de I’essai pour une saturation a 85%, une injection a I’huile et
une entaille perpendiculaire au litage

1.2 Injection a I’azote

Pas de données exploitables a cause des fuites d’azote a travers le matériau partielle-
ment saturé.

Pression d'injection (bar)

Pression d'injection (bar)
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FIGURE B.4 — Données de 1’essai pour une saturation a 92%, une injection a I’huile et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.5 — Données de 1’essai pour une saturation a 92%, une injection a I’huile et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.6 — Données de I’essai pour une saturation a 92%, une injection a I’huile et
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FIGURE B.9 — Données de I’essai pour une saturation a 92%, une injection a I’huile et
une entaille parallele au litage
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FIGURE B.11 - Données de I’essai pour une saturation a 92%, une injection a 1’azote et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.15 - Données de I’essai pour une saturation a 92%, une injection a I’azote et
une entaille parallele au litage
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3 Saturation a 99%

3.1 Injection a I’huile
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FIGURE B.16 — Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’huile et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.17 — Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a 1’huile et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.19 - Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’huile et

une entaille parallele au litage
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FIGURE B.20 - Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’huile et
une entaille parallele au litage
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FIGURE B.21 - Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’huile et

une entaille parallele au litage
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3.2 Injection a I’azote

Les données de 2 des 3 essais a 1’azote pour une saturation de 99% avec une entaille
perpendiculaire au litage sont perdues.
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FIGURE B.22 - Données de 1’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’azote et
une entaille perpendiculaire au litage
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FIGURE B.23 - Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’azote et
une entaille parallele au litage
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FIGURE B.24 — Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a 1’azote et
une entaille parallele au litage
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FIGURE B.25 - Données de I’essai pour une saturation a 99%, une injection a I’azote et
une entaille parallele au litage
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Annexe C

Relevés de fissuration

Ci-apres les relevés de fissuration en face supérieure des essais réalisés pour le
CHAP. 2 ainsi que I’emplacement des jauges de déformation.

1 Saturation a 85%

1.1 Injection a I’huile

13 13

1 11

12 12

FIGURE C.1 - Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 85%, une
injection a I’huile et une entaille perpendiculaire au litage

1.2 Injection a I’azote

Aucun essai n’a pu €tre réalisé a cause de la grande perméabilité a I’azote des échan-
tillons partiellement saturés.
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2 Saturation a 92%

2.1 Injection a I’huile

12 12 12

FIGURE C.2 - Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 92%, une
injection a I’huile et une entaille perpendiculaire au litage - 1 facieés manquant !
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12 12 12

FIGURE C.3 — Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 92%, une
injection a I’huile et une entaille perpendiculaire au litage
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2.2 Injection a I’azote

13 13 13
11 11 O J1
X2
12 12

12

F1GURE C.4 - Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 92%, une
injection a I’azote et une entaille parallele au litage
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FIGURE C.5 - Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 92%, une
injection a I’azote et une entaille perpendiculaire au litage
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3 Saturation a 99%

3.1 Injection a I’huile

13 J2 13
12 1n J1
J1 13 12

FIGURE C.6 — Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 99%, une
injection a I’huile et une entaille parallele au litage

FIGURE C.7 — Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 99%, une
injection a I’huile et une entaille perpendiculaire au litage
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3.2 Injection a I’azote

13 13 13
11 1 J1
12 12 12

F1GURE C.8 - Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 99%, une
injection a I’azote et une entaille parallele au litage
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F1GURE C.9 - Relevés de fissuration en face supérieure pour une saturation a 99%, une
injection a I’azote et une entaille perpendiculaire au litage
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