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Résumé

Des roches argileuses raides (argilites) sont étudiées comme barrieres géologiques potentielles
pour le stockage des déchets radioactifs. Dans ce contexte, les argilites sont soumises a des
sollicitations couplées : variation de contraintes lors de I’excavation des galeries, variation de
saturation (désaturation et resaturation), variation de température due aux déchets
exothermiques, et processus chimique. Il est donc nécessaire de développer des modélisations
THM-C couplées pour I’étude de la faisabilité du stockage géologique a court et long termes.
La présente €tude est consacrée a 1’étude expérimentale et a la modélisation du comportement
mécanique des argilites de Meuse- Haute Marne (MHM) avec prise en compte des influences
de la saturation, de la composition minéralogique et de la température.

Un grand nombre d’études expérimentales ont été effectuées sur le comportement mécanique
des argilites de MHM sous la coordination de ’ANDRA. La présente étude propose de
réaliser de nouvelles expériences pour compléter les données existantes. L’accent est mis sur
les influences de la saturation, et la composition minéralogique et de la température. Des
essais de micro-indentation et de mini compression sont effectués sur des échantillons de
petites tailles sous différentes humidités relatives et températures. Ces essais permettent
d’obtenir une meilleure distribution de saturation au sein des échantillons. Les variations des
propriétés ¢élastiques et de la résistance mécaniques des argilites sont étudiées en fonction de
saturation et de température. Des échantillons provenant de différentes profondeurs sont
¢tudiées et les influences de la composition minéralogique sur les propriétés mécaniques sont
mises en évidence.

Différents types de modeles de comportement sont également développés pour décrire le
comportement mécanique des argilites. En revanche, la plupart des mod¢les est basée sur des
formulations phénoménologiques. Dans la présente étude, on propose d’utiliser un modele
micromécanique basé sur une méthode d’homogénéisation non linéaire, ceci afin de prendre
en compte des influences de la composition minéralogiques des argilites. L’argilite est
schématisée par un matériau a trois phases : la matrice argileuse €lastoplastique, des grains de
calcite et de quartz €lastiques linéaires. Des comparaisons entre les simulations numériques et

les données expérimentales sont présentées.

Mots clés : Roches argileuses, milieux poreux, couplage thermo-hydromécanique,

composition minéralogique, modélisation micromécanique, homogénéisation
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Abstract

Clayey rocks are largely investigated for the feasibility study of geological storage of
radioactive wastes. In that context, the clayey rocks are subjected to solicitations of different
origin: stress variation due to cavity excavation, change of water saturation degree (drying
and resaturation), variation of temperature due to exothermal wastes, and chemical reaction
processes. Therefore, it is necessary to develop coupled THM-C modelling for the short and
long term feasibility analysis of geological storage facilities. The present work is devoted to
experimental investigation and modelling of mechanical behaviour of Meuse- Haute Marne
(MHM) argillites by taking into account influences of saturation, mineralogical composition
and temperature.

A number of laboratory investigations have been performed for studying mechanical
behaviour of MHM argillites. We propose to realize new investigations to extend and
complete existing data. The emphasis is put on the influences of saturation and temperature.
Micro-indentation and mini compression tests are conducted on small size samples under
different values of relative humidity and temperature. Argillite samples from different depth
are then investigated and the influences of mineralogical composition on mechanical
properties are shown.

Different kinds of constitutive models have also been proposed to describe mechanical
properties of MHM argillites. However, most models have been based on macroscopic
formulations. In the present work, we propose to apply a homogenization-based
micromechanical model to describe influences of mineralogical compositions on macroscopic
behaviours. The argillites are considered as a three phase composite: clay matrix, calcite and
quartz grains. Comparisons between numerical modelling and experimental data will be

presented.

Keywords: Clayey rocks, porous media, thermo-hydromechanical coupling, mineralogical

composition, micromechanical modelling, homogenization
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Principales notations

Notations tensorielles
T  scalaire - contraction simple

T vecteur . double contraction

® produit tensoriel
L tenseur d’ordre deux 5

tenseur unité d’ordre deux

T  tenseur d’ordre quatre
I

tenseur unité d’ordre quatre K=I-J

=506
3= =
tr ('I=') trace d’un tenseur d’ordre deux

dev (L) partie déviatorique d’un tenseur d’ordre 2 dev (L) =T —-trT

W | —

Notations communes a tous les chapitres

h Loors o
T™"  grandeur homogénéisée

T, grandeur associée a la phaser

E tenseur de déformations macroscopiques
z tenseur de contraintes macroscopiques

£ tenseur de déformations microscopiques
o tenseur de contraintes microscopiques

gv tenseur de contraintes effectives microscopiques
C tenseur d’¢lasticité

L opérateur tangent

A tenseur de location (¢lastique ou tangent)
P tenseur de Hill

S tenseur d’Eshelby

k module de compressibilité

Y7, module de cisaillement

E module d’élasticité

1% coefficient de Poisson
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RH humidité relative
S degré de saturation

w

P, pression capillaire
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Introduction générale

Ce travail, li¢ a la problématique du stockage des déchets radioactifs a haute activité et a vie
longue, est réalis¢ au Laboratoire de Mécanique de Lille et en collaboration avec I’ANDRA
(Agence nationale pour la gestion des déchets radioactifs). Dans cette thématique, différents
types de roches ont été étudiées comme potentielles barriéres géologiques. Actuellement dans
le monde il y a trois grands types de roches préférentielles : les argilites, les formations salines
et les granites. En France, suite & dix ans d'études de I'ANDRA, les données acquises
montrent que la couche d'argilite du Callovo—Oxfordien présente des caractéristiques
favorables (le forte compacité et la faible perméabilité) a un stockage de déchets de haute
activité (HA) et de Moyenne Activité a Vie Longue (MAVL). Un laboratoire de recherche
souterrain a €été construit par ’ANDRA sur le site de Meuse—Haute Marne (MHM) pour
mener des expérimentations in situ. Autour de ce projet de laboratoire souterrain, un grand
nombre de travaux ont ét¢ menés par des partenaires de ’ANDRA, pour caractériser les
comportements mécaniques, hydromécaniques et thermomécaniques des argilites a court et
long terme. Un groupement de laboratoires en Géomécanique (GM-Géomécanique) a été ainsi
crée pour coordonner les travaux de recherche sur les argilites de MHM. La présente étude
fait partie du programme scientifique de ce groupement sur les deux volets suivants :
« comportement hydromécanique » et « effets thermiques ». Les objectifs essentiels visés par
la présente étude sont d’une part de compléter les données expérimentales existantes afin de
mieux caractériser les influences de la saturation et de la température sur les propriétés
mécaniques des argilites, et d’autre part d’étendre la modélisation multi-échelle en tenant
compte de ces influences. Par ailleurs des influences de la composition minéralogique seront
¢galement considérées.

Par la présence des minéraux argileux, les études antérieures ont montré que le
comportement mécanique des argilites est trés sensible a la saturation en eau. Des essais de
compression triaxiale ont été effectués sur des échantillons a différents degrés de saturation.
Due a la tres faible perméabilité des argilites, le processus de saturation et de resaturation est
généralement trés long. Par conséquent, la principale difficulté des essais a saturation
controlée est 1I’obtention d’un état de saturation quasi homogeéne des échantillons en un temps
raisonnable. Dans cette optique, nous proposons de réaliser des essais de micro-indentation et
mini compression sur des échantillons de petite taille afin d’accélérer le processus de
désaturation et de resaturation. Les essais seront réalisés en humidité relative controlée afin
d’étudier les impacts de saturation sur les propriétés mécaniques des argilites. Des
¢chantillons seront préparés dans les directions paralléle et perpendiculaire aux plans de

stratification afin d’étudier I’influence de 1’anisotropie structurale des argilites.
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Dans le contexte du stockage des déchets exothermiques, les argilites sont soumis
¢galement a des variations de température. Celles-ci peuvent non seulement engendrer des
variations de contraintes et de la pression interstitielle par effets de couplage
thermo-hydromécanique mais également affecter les propriétés mécaniques des argilites. Par
exemple, il a été démontré que 1’augmentation de température induit généralement une
diminution du seuil plastique du mécanisme de consolidation des argiles. A ce jour, peu
d’études expérimentales ont été effectuées sur les argilites de MHM permettant de quantifier
les effets de la température sur leur comportement mécaniques. Dans cette étude, on propose
de réaliser des essais de micro-indentation, mini-compression et de compression triaxiale sur
les argilites de MHM sous différentes valeurs de température. Les résultats obtenus
permettront notamment d’étudier les évolutions des propriétés élastiques et de la rupture en
fonction de température.

Afin d’étudier les phénomenes de couplages THM-C dans le contexte du stockage des
déchets radioactifs, il est tout d’abord nécessaire de développer des lois de comportement
mécanique des argilites. Différents types de modéles ont été proposés a ce jours : modeles
¢lastoplastiques, modeles d’endommagement isotropes et anisotropes, modeles plastiques
couplés a I’endommagement. La plupart de ces modeles ont été basés sur des approches
macroscopiques et formulés dans le cadre de la thermodynamique des processus irréversible.
Ces modeles fournissent des outils de modeles parfois efficaces mais cependant ne permettent
pas décrire des mécanismes physiques mis en jeu a des échelles pertinentes du matériau. Des
modeles micromécaniques ou mésomécaniques ont également été proposés. Ces modeles
basés sont formulés en utilisant des méthodes d’homogénéisation linéaires et non linéaires et
prennent en compte des mécanismes de déformation locaux des constituants minéralogiques
des argilites. Par ces mod¢les, le modele mésomécanique proposé par le LML a été largement
utilis¢ pour décrire le comportement mécanique des argilites en conditions isotherme et
saturées. Dans la présente étude, on propose d’étendre ce modele en introduisant les effets de

saturation et de la température sur le comportement plastique de la matrice argileuse.

Ce mémoire de thése s’organise autour de six chapitres dont les grandes lignes sont

exposées ci-apres :

Dans le chapitre 1, nous présentons la problématique d’un centre de stockage. On décrit
tout d’abord les bases de conception liées a la siireté, le concept de stockage et le laboratoire
de recherche souterrain MHM. Puis, les propriétés de I’argilite du Callovo — Oxfordien (Cox)
sont présentées. Enfin, nous présentons la problématique de couplage thermo — hydro —

mécaniques (THM) de I’argilite du Cox, dans un contexte de stockage des déchets radioactifs.
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Dans le chapitre 2, nous présentons tout d’abord les états initiaux des carottes issues des
forages, la procédure de préparation des échantillons pour la suite dans les essais de micro
indentation et de mini compression. Puis nous présentons les principes des essais de micro
indentation et de mini compression ainsi que le dispositif expérimental utilisé. Enfin, pour
interpréter les propriétés mécaniques a 1’échelle mésoscopique et par la suite formuler le
modele mésomécanique, nous présentons la composition minéralogique de I’argilite du
Callovo — Oxfordien par la technique de diffraction au rayon X.

Dans le chapitre 3, nous présentons les résultats d’essais de micro indentation et de mini
compression réalisés sur des échantillons a différentes gammes d’humidité relative. Afin
d’étudier I’influence de I’anisotropie structurale du matériau, des échantillons dans les deux
orientations principales, soient perpendiculaire et parallele aux plans de stratification, sont
considérées pour tous les essais.

Dans le chapitre 4, des études expérimentales complémentaires sont effectuées afin de
caractériser les effets thermiques sur les propriétés mécaniques des argilites. Nous présentons
les résultats des essais de micro indentation et de mini compression sous différentes
températures et a I’humidité relative contrdlée, et des essais de compression hydrostatique et
de compression triaxiale effectués sous différentes températures.

Dans le chapitre 5, nous nous intéressons a ’influence de la composition minéralogique sur
le comportement mécanique des argilites MHM partiellement saturées. Nous présentons les
résultats des essais de micro indentation et de mini compression, a I’humidité relative
controlée comme le chapitre 4, sur des échantillons issus de trois différentes profondeurs
géologiques. Les essais seront également menés dans les deux directions principales de
chargement. Notamment, la relation entre le comportement mécanique et la composition
minéralogique sera étudiée.

L’objectif du chapitre 6 est de fournir un outil de modélisation mésomécanique capable de
décrire le comportement mécanique des argilites du Cox avec la prise en compte des effets de
saturation et de température. Les propriétés plastiques de la matrice argileuse seront affectées
par le degré de saturation et la variation de température. Des comparaisons entre les

simulations numériques et les données expérimentales seront présentées.
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Chapitre 1 : La Problématique d’un Centre de Stockage

1.1. Contexte général sur le stockage souterrain des déchets radioactifs

1.1.1. Contexte

Les déchets radioactifs sont tous différents, selon leur origine ils peuvent étre plus ou moins

dangereux pour ’homme, ou étre plus ou moins persistants dans la nature. La classification

des déchets radioactifs s’effectue selon deux criteres :

- la période de radioactivité contenue dans le déchet.

- le type de rayonnement et le niveau de radioactivité.

Ils sont classés en quatre catégories différentes :

- les déchets de trés faible activité,

- les déchets A, d’activité faible, constituent 90% du total et ont une durée de vie courte ou
moyenne,

- les déchets B, d’activité faible ou moyenne, qui en contenant une quantité significative de
radioéléments a vie longue, constituent environ 9% du total. Ils sont produits
essentiellement au cours du retraitement du combustible, de la maintenance courante et
des opérations d’entretien des usines de retraitement ou du parc électronucléaire [Su,
2005a]. La Fig. 1.1 (a) présente le schéma d’un colis primaire de déchets B,

- les déchets C, d’activité forte et a vie longue. Ils sont des déchets vitrifiés issus du
retraitement des combustibles usés. Ces déchets sont exothermiques. Les puissances
thermiques résiduelles aprés la date de fabrication du colis de verre décroissent trés

rapidement avec le temps. Fig. 1.1 (b) pour le schéma du colis C.

R I s
L O]

(a) (b)
Fig. 1.1 Schéma (a) d’un colis primaire de déchets B et (b) d’un colis primaire de déchet C vitrifié

[Andra 2005a]
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Les déchets d’activité forte et a vie longue (HAVL) et de moyenne activité a vie longue
(MAVL) représentent moins de 5 % du volume des déchets radioactifs francais mais
concentrent plus de 99 % de la radioactivité totale de ces déchets. Ils proviennent
essentiellement de I’industrie électronucléaire [Carle et Patarin, 2003].

Afin d’examiner toutes les solutions envisageables pour le conditionnement des déchets
radioactifs en France, la loi du 30 décembre 1991 a posé trois orientations de recherches :

- séparation et transmutation : étude de solution en vue de réduire leur durée de vie a vie
longue (examiné par le CEA),

- stockage en formation géologique profonde (examiné par I’ANDRA),

- conditionnement et entreposage de longue durée: étude de solution de recyclage en
attendant en surface (examiné par le CEA).

Le gouvernement Frangais a décidé de stocker les déchets de faible et moyenne activité a
vis courte dans les centres de la Hague (Manche) et de 1’Aube. En revanche la gestion des
déchets d’activité forte et a vie longue (HAVL) et les déchets de moyenne activité a vie
longue (MAVL) fait I’objet d’une étude en cours coordonnée par 1’Agence Nationale pour la
gestion des déchets radioactifs (ANDRA).

L'ANDRA a été chargée par la loi de programme du 28 juin 2006 de concevoir et
d'implanter un centre de stockage pour ces déchets. La loi impose que cette installation soit

réversible pendant une durée d'au moins cent ans (Fig. 1.2).

La vie du centre de stockage

SIS S
o : ”gﬁnﬁ‘é&‘? "
Fig. 1.2 Vie du centre de stockage [Andra 2005a]

1.1.2. Bases de conception liées a la siireté
Le site et les barrieres artificielles de confinement doivent assurer, a long terme, une capacité

d’isolation suffisante des déchets radionucléides, doivent concentrer les produits dangereux et
14
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les confiner a I’abri des activités humaines par un systéme barriéres de protection. Le concept
multi barriéres adaptés a chaque type de déchets doit isoler les matic¢res radioactives de
I’environnement pendant le temps nécessaire a la décroissance de la radioactivité contenue.

Toutefois, des objectifs quantitatifs pour les performances de confinement des différentes
barricres ne pourront valablement étre fixés qu'a l'issue d'un processus itératif, intégrant
I'expérience acquise au cours de l'étude de la ‘Streté des stockages’. C'est pourquoi une
approche prudente est retenue, consistant a choisir ou concevoir chacune des barri¢res aussi
efficace que raisonnablement possible compte tenu, d'une part, de son role dans la sireté
globale du stockage, d'autre part, de I'état des connaissances, des techniques disponibles, et
des facteurs économiques.

La stireté du stockage repose sur trois composantes :

- les colis qui contiennent les déchets,
- les ouvrages de stockage (béton et argile reconstituée) dans lesquels sont placés les colis,
- et la géologie du site qui constitue une barriére géologique (roche naturelle).

La conception des colis de déchets doit permettre d'assurer la streté des phases préalables
au stockage définitif (entreposage, manutention, transport) et une pérennité suffisante des
caractéristiques du colis de déchets ou des matériaux dans lesquels il est placé (températures
limites a ne pas dépasser, tenue a l'irradiation...).

Les déchets C sont conditionnés dans une matrice en verre, coulée dans un colis en inox
non allié. Ils sont ensuite placés au sein d’alvéoles de stockage cylindriques creusées dans les
argilites et recouvertes d’un chemisage métallique, pendant la période ou l'activité des
radionucléides a vie courte ou moyenne est dominante. Pour les déchets C, le colis devra viser
a éviter la dissémination des radionucléides qu'il contient, notamment en cas d'occurrence
d'un événement aléatoire entrainant la création d'un ‘court-circuit’ de la barriére géologique et
survenant pendant cette période.

Les déchets B sont confinés dans un conteneur parallélépipédique en béton armé qui sera
ensuite stocké dans une chambre de stockage au sein des argilites soutenue par une épaisseur
de 25 cm de béton. Ce type de colis devra limiter la dissémination de substances radioactives
qu'il contient, apres la fermeture du stockage, notamment en cas d'occurrence d'un événement
aléatoire entralnant la création d'un ‘court-circuit’ de la barriere géologique et survenant
pendant une période a définir.

Dans le choix des barrieres ouvragées de voisinage, il faudra tenir compte des
caractéristiques intervenant (Fig. 1.3):

- évacuation de la chaleur dégagée par les déchets;

- réduction de l'intensité des contraintes mécaniques engendrées;

- comportement physico-chimique au regard de la corrosion des conteneurs et de la
migration des radionucléides. (Les sollicitations chimiques sont pilotées par les eaux
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apportées par la resaturation des argilites et la saturation des alvéoles. Elles sont

accentuées par ’augmentation de la température).

Thermique

Déformation
volumique
Hydraulique > | Mécanique
Pression
interstitielle

A

Fig. 1.3 Couplages thermo-hydro-mécaniques [Chiarelli, 2000].

Actuellement dans le monde il y trois grands types de roches préférentielles : les argilites,
les formations salines et les granites. Ces roches ont été choisies pour leur capacité a retenir
les radionucléides confinés le plus longtemps possible. En France, suite a plus de dix ans
d'études de 'ANDRA, les données acquises montrent que la couche d'argilite du Callovo —
Oxfordien présente des caractéristiques favorables (le forte compacité et la faible perméabilité)
a un stockage de déchets de haute activité¢ (HA) et de moyenne activité a vie longue (MAVL).
La roche hoéte des argilites du Callovo — Oxfordien est une formation, datant de 160 millions
d’années.

En particulier, pour les roches sédimentaires, on pourrait compter sur une cicatrisation des
vides de la barriére géologique et des barrieres ouvragées par fluage de la roche et I'évolution
de cette cicatrisation devront étre évaluée.

Pour la géologie du site, elle devra étre choisie de sorte que la profondeur envisagée pour le
stockage garantisse que les performances de confinement de la barriére géologique ne seront
pas affectées de fagon significative par les phénomenes d'érosion, par l'effet d'un séisme, ou

par les suites d'une intrusion ‘ banale’.

1.1.3. Concept de stockage de déchets radioactifs
Le schéma de principe de I’architecture de stockage est présenté sur la Fig. 1.4. Des cavités
cylindriques creusées dans la roche (les alvéoles) accueillent les colis de déchets et sont
regroupées par grands ensembles. Ces derniers sont reli€¢ entre eux par des galeries et a la
surface par des puits d’acceés. En surface, des installations serviront a 1’accueil et au
conditionnement des colis.

Cette installation doit assurer, a long terme, que les radionucléides soient retenus en
profondeur par le systéme multi barrieres et cela de maniére passive afin de protéger ’homme

et son environnement contre toute émission ou dissémination de matiéres radioactives.
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Il y a trois phases :

- une phase préparatoire a I’accueil des colis,
- une phase d’exploitation,
- et une phase postérieure a la fermeture.

Cette dernieére phase s’étend sur un treés long terme et entre dans la problématique de la
these. Durant ce terme, il n’y a pas d’intervention humaine possible. Et le comportement des
barri¢res de protection est de moins en moins prévisible. Il faut que I'ultime barriére garde
son intégrit¢ le plus longtemps possible. Les conditions de stockage peuvent modifier
localement les argilites et leurs propriétés. Il faut que des déchets (charge thermique), les

matériaux rapportés et de remplissage n’affectent en rien la stireté de 1’installation.

Installations
de surface

Alvéoles
C.IM.0SES.04.0263.C de stockage —

Installations souterraines HH‘“""—X%

Fig. 1.4 Schéma de principe d’une architecture de stockage [Andra, 2005b].

1.1.4. Le laboratoire de recherche souterrain

La réalisation du laboratoire souterrain est l'aboutissement d'une longue procédure qui a
commencé par une décision gouvernementale de 1993. Afin d’étudier les propriétés du
Callovo — Oxfordien, le 3 aolt 1999, 'ANDRA a été autorisée a construire et a exploiter le
Laboratoire souterrain, a étudier le stockage profond des déchets radioactifs de haut activité et
moyenne activité a vie longue, stockage situé¢e a la fronti¢re des départements de Meuse et de

Haute-Marne a -500 m de profondeur environ (Fig. 1.5).

L’architecture générale du stockage repose sur trois principes [Andra, 2005¢] :
- un principe de compartimentation afin d’assurer une grande flexibilité¢ dans la gestion des
déchets, ainsi que dans la conception, 1’exploitation et la réversibilité du stockage,
- un principe de ‘cul de sac’ afin de limiter les circulations d’eau au sein du stockage,
- un critere de température maximale admissible de 90°C dans le stockage, notamment pour
les colis de déchets C et les colis de combustibles usés CU.
17
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Fig. 1.5 (a) Bloc diagramme des formations géologiques de Meuse/Haute-Marne (Andra 2005b) et (b)
la définition des unités géomécaniques des argilites du Callovo-

Oxfordien [Andra 2005d].
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Fig. 1.6 Laboratoire de recherche souterrain de Meuse/Haute — Marne [Andra 2005d]

Le site du laboratoire souterrain se compose (Fig. 1.6):

- d'installations en surface (locaux administratifs, ateliers, laboratoires et batiment d'accueil
du public), sur une superficie d'environ 17 hectares ;

- et de plus de 700 metres d'installations souterraines a 445 et 490 metres de profondeur,
implantées directement dans la couche argileuse du Callovo — Oxfordien. A 1’heure
actuelle, les expérimentations souterraines se poursuivent et de nouvelles galeries sont
creusées. Un systéme performant d'acquisition et de gestion des données permet aux

scientifiques de I'ANDRA et a leurs partenaires d'obtenir des données a distance et de
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suivre leur évolution en temps réel. A 445 meétres de profondeur a été installée une galerie
d'expérimentations pour des observations et des mesures a réaliser dans la partie
supérieure de la couche hote. A 490 meétres de profondeur, un réseau de 1'ordre de plus de
700 metres de galeries interconnectées, avec approvisionnement en électricité, en eau, en
air comprimé, est actuellement disponible. Soutenues par des cintres métalliques, les
parois des galeries sont armées par des boulons et couvertes de grillage et de béton

projeté; le sol est constitué d'un radier en béton.

1.2. Propriétés des argilites du Callovo — Oxfordien

1.2.1. Contexte géographique et géologique des argilites

L’appellation ‘‘argilite du Cavollo — Oxfordien (Cox)’’ fait référence a une couche du
Callovo — Oxfordien sur le département de la Meuse et de la Haute-Marne (MHM). Elle fait
partie d’une couche sédimentaire qui débute a la base du Jurassique moyen (Dogger) et se
termine par les formations du Jurassique supérieur (Malm), soit une tranche de temps
d’environ 40 millions d’années. Les argilites forment une couche a dominante argileuse, dont
le toit et le mur sont situés respectivement a -420 et -550 m de profondeur [Andra 2005a]. La
couche du Callovo — Oxfordien se situe hors de I’influence des grandes failles régionales
garantissant une zone relativement stable tectoniquement. D'ailleurs, elle est régulicre et
homogene sur une grande surface. En raison du pendage des couches vers le Nord — Ouest, la
profondeur du toit augmente progressivement pour atteindre plus de 600 m a une quinzaine de
kilometres vers le Nord. Parallelement, 1’épaisseur de la formation varie de 130 a 160 m
environ du Sud vers le Nord-Ouest (Fig. 1.5). Ce matériau appartient a une classe
intermédiaire située entre les sols et les roches et a un domaine géologique relativement
simple. Les argilites du Cavollo — Oxfordien est plus raides et plus résistantes qu’un sol et
certaines, ont des propriétés physiques et mécaniques semblables a celles des roches [Colle,
2005], elles sont compactes et trés peu perméables.

Les argilites du Callovo — Oxfordien contiennent en moyenne 40 a 45% de minéraux
argileux qui proviennent de 1’altération et de la dégradation de roches [Robinet, 2008]. La
diversité des argiles est due a différentes caractéristiques physiques du milieu dans lequel se
fait cette dégradation (température, pression, pH, .....). La diagénése est un phénoméne qui
peut conduire a une grande variabilité spatiale. Ces produits d’altération et de dégradation se
déposent pour former des couches successives qui se structureront au fil du temps. Ensuite les
¢léments dissous transportés par les fluides forment une cimentation entre les particules. Les
diagraphies mettent en évidence une légere anisotropie du champ de contraintes horizontal

[Heitz, 1997 et ANDRA, 1998b].
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1.2.2. Principales caractéristiques de I’argilite du Callovo — Oxfordien

D’un point de vue macroscopique, les argilite du Cavollo — Oxfordien sont des matériaux
verdatres, sombres et a grains trés fins. On considére que les argilites du Callovo — Oxfordien
sont composées en moyenne de 28.5% de quartz, 23.4% de calcite et 47.1% d’argiles et en
moins grande quantit¢ de dolomite, de feldspaths et de pyrite. La matrice argileuse est
composée de I’illite, de chlorite, de kaolinite et d’'un minéral gonflant, la smectite [Robinet,
2008].
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Fig. 1.7 Evolutions des densités humides, séche et de grains en fonction de la profondeur [Escoffier,

2002].

La densité humideyy,, seche vy et des grains v sur I’ensemble des sondages est respectivement

égale a 2.4120.06, 2.2710.03 et 2.65 [Chiarelli, 2000]. Les valeurs de densité humide, séche
et des grains mesurées sur I’argilite du Callovo — Oxfordien en Fig. 1.7 sont en fonction de la
profondeur [Escoffier, 2002]. La teneur en eau des argilites du Cavollo — Oxfordien est égale en
moyenne a 6.27 1 1.38% [Escoffier, 2002]. La porosité des argilites du Cavollo — Oxfordien est
égale en moyenne a 11.811.6%, calculée a partir des valeurs de densité séche et de la densité
des grains. Le degré de saturation est égal en moyenne a 95% [Chiarelli, 2000], calculé a partir
des valeurs de porosité et de teneur en eau. Sur la Fig. 1.8, on note que les valeurs de la teneur
en eau, de la porosité et du degré de saturation sur 1’argilite du Callovo — Oxfordien sont en
fonction de la profondeur.

Le module d’Young est égale en moyenne a 5750+1822MPa aux plans perpendiculaires de
stratification et a 4096£1291MPa dans 1’autre sens [Escoffier, 2002]. Le module d’Young
corresponde a des essais de compression simple et de compression triaxiale réalisés a
différentes pressions de confinement sur des éprouvettes a teneur en eau naturelle. Le
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coefficient de Poisson est égale en moyenne a 0.2130.09 ce qui ne est pas influencé par
I’orientation des éprouvettes (Fig. 1.9). La résistance en compression uniaxiale est égale en
moyenne a 19.1+6.1MPa ce qui est aussi en fonction de la profondeur [Lefevre et Homand, 1995 ;
Thorel et al., 1995b et 1999].
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Fig. 1.8 Evolution de la teneur en eau, de la porosité calculée et du degré de saturation en fonction de

la profondeur [Escoffier, 2002].
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Fig. 1.9 Evolution (a) du module d’Young EO et (b) du coefficient de Poisson en fonction de la

profondeur (CT : compression triaxiale ; CS : compression simple) [Escoffier, 2002].

© 2012 Tous droits réservés.

21

http://doc.univ-lille1.fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

1.3. Problématique du couplage THM
Dans un contexte de stockage des déchets radioactifs, en effet, des phénomenes divers aussi
bien mécaniques que thermiques et hydriques vont interagir. L’utilisation d’un tel matériau

appelle I’étude de phénomeénes thermo hydro mécaniques.

1.3.1. Processus thermiques

Au stade actuel du concept de stockage, la température maximale admissible ne doit pas
excéder 90 °C a la paroi argileuse de 1’alvéole de stockage (Fig. 1.10) et 100 °C au contact du
colis pour les alvéoles de déchets C et dans la barricre ouvragée pour les alvéoles de
combustibles usés [ANDRA 2005a et Bauer 2005]. Ces limites de température, qui a été fixées au
regard de la slret¢ du projet, évitent une modification minéralogique de Dargilite et
permettent de maitriser ’ensemble des phénoménes. Ce critére est utilisé dans le calcul du
dimensionnement thermique de stockage : espacement entre les colis, entraxe des alvéoles,
distance entre les zones de stockage, etc.

Une é¢élévation de température qui s’ajoute a la température ambiante (environ 22°C dans
I’argilite a la profondeur du laboratoire souterrain) est entrainée par une source de chaleur
(par exemple un colis de déchets HA). Elle est déterminée par la puissance thermique de la
source et la surface d’échange entre la source et son environnement et la capacité du lieu ou se
trouve cette source a évacuer la chaleur.

Dans les alvéoles de type C (haute activité et a vie longue), 1’évacuation de la chaleur
dégagée par les colis HA s’effectue par conduction dans 1’argilite. Contrairement aux
installations d’entreposage des déchets HA, ce mode d’évacuation est totalement passif, il ne
nécessite aucun dispositif électromécanique et ne repose pas sur la convection de lair de
ventilation. Le comportement thermique de la source et des alvéoles de stockage n’est pas
impacté par 1’étape de fermeture ou se trouve ’alvéole et dans le temps, 1’évolution de la
température des colis et des alvéoles ne dépend pas du calendrier de franchissement de ces
étapes.

L’¢lévation de la température provoque les phénomeénes suivants, d’origine thermique dans
et autour des alvéoles de déchets exothermiques [SU, 2005a]:

- déformations/contraintes thermomécaniques qui s’additionnent aux
déformations/contraintes mécaniques et hydromécaniques [Bérest et Weber, 1988];

- augmentation de la pression de pore (résultant de la dilatation différentielle entre I’eau et
la matrice solide), et donc diminution de la contrainte effective;

- augmentation de la vitesse de fluage;

- diminution de la viscosité de 1’eau.
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Fig. 1.10 Limite de température pour le dimensionnement du stockage des déchets HA [Andra,

2009].

1.3.2. Processus hydriques et hydrauliques
Les argilites du Callovo — Oxfordien sont des matériaux particulicrement sensibles a
I’environnement hydrique susceptible d’influencer de fagon notable ses propriétés mécaniques.
Les variations de teneur en eau peuvent créer des fissures ou modifier I’ouverture des fissures
existantes a la paroi [Su et al., 2003 et 2001 ; Su et Ozanam, 2001 et Ramambasoa, 2001], influencer
davantage les propriétés mécaniques des argilites (le module d’Young, le contraint a la rupture,
I’endommagement ...).

Il y a trois types de sollicitations hydriques et hydrauliques dans les ouvrages de stockage
[Su, 2005a] :
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- la désaturation du massif induite par la ventilation,
- la resaturation des argilites et la saturation des composants des ouvrages (e.g. barriére
ouvragée, bouchon, bétons) initiées avec la fermeture des alvéoles et des galeries,
- I’accumulation progressive de [’hydrogene issu de la corrosion des ¢éléments des ouvrages.
Ces phénomenes sont également en interaction avec 1’augmentation de la température apres

la mise en place des colis.

1.3.3. Les effets mécaniques

En effet, le creusement des ouvrages de stockage constitue une sollicitation mécanique
majeure. Il peut augmenter le déviateur de contrainte dans le champ proche, la fissuration et la
perméabilité, et éventuellement de la fracturation en paroi et diminuer la pression de pore
dans des zones ou il y a des déformations irréversibles dilatantes [Conil-Aublivé et al., 2004 ;
Armand et Su, 2005]. Aprés 1’excavation, le champ proche des ouvrages continue a se déformer
notamment par [’absence de souténement. Un développement supplémentaire de Ia
fracturation et de la fissuration initiée lors du creusement peut se créer par les différentes

déformations [Shao et al., 2003].

1.4. Conclusion

Dans un contexte de stockage en formation géologique profonde, le syst¢eme de confinement
est constitué par les colis de déchets, les barriéres ouvragées et la barriere géologique. Les
barrieéres multiples de confinement jouent des roles complémentaires et la barriére géologique
assure un role essentiel en particulier a long terme. En France, suite aux études de ' ANDRA,
la couche d'argilite du Callovo — Oxfordien aux qualités trés homogenes, forte compacité et
faible perméabilité, est choisie pour la barriere géologique.

L’objectif de ce chapitre était de présenter la problématique du couplage THM (thermo —
hydro — mécanique) dans le cas de stockage des déchets radioactifs. Les argilites sont des
matériaux trés sensibles a I’environnement hydrique susceptible. La variation d’humidité
relative peut créer des fissures ou modifier I’ouverture des fissures existantes a la paroi.
L’échauffement de la roche induit des contraintes et des déformations thermiques. Le
couplage THM peut également modifier I’état de contrainte et de pression interstitielle dans le
champ lointain [Su, 2005b]. Ces incertitudes provoquées par le phénoméne de couplage THM
sera progressivement levée avec les observations et les mesures in situ menées dans le
laboratoire souterrain de Meuse/Haute-Marne. C’est pourquoi nous menons 1’étude
expérimentale de la caractérisation mécanique et développons un modele de comportement

hydro —mécanique dans les chapitres suivants.
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Chapitre 2. Echantil lonnage, disp ositif expérim ental et analyse

minéralogique des argilites du Cavollo — Oxfordien

2.1. Echantillonnage

2.1.1. Conditions de forage et de stockage des échantillons

Tous les échantillons utilisés dans la présente étude proviennent de neuf carottes de trois
forages (forages PPA39, OHZ1203 et OHZ1204). Les identifications des carottes sont
présentées dans le tableau 2.1.

Tout d'abord, les carottes de forage, a leur sortie du forage, ont été placées dans des cellules
de confinement. Ensuite, elles sont enveloppées dans une membrane de caoutchouc et
rapidement confinées par une enveloppe de béton et un tube PVC (photo A.l). Tous ces
procédés garantissent autant que possible 1’état naturel de la roche et évitent les contacts avec
le milieu extérieur.

Pour d’ouvrir les cellules, nous avons besoins de suivre les quatre étapes suivantes : tout
d’abord, on relache la contrainte axiale en desserrant le ressort, ensuite, on scie le tube en
plastique PVC, on retire les trois ailettes en plastique permettant de détacher le béton et enfin,
on scie la membrane de caoutchouc pour tirer I’échantillon de forage (photo A.1).

Tableau 2.1 Description des carottes des argilites du Cavollo — Oxfordien.

Orientation du
Numéro Forage Z/sol toit(m)
forage
EST22532 PPA39 503.24 Horizontal
EST22533 PPA39 503.27 Horizontal
EST22537 PPA39 503.43 Horizontal
EST30369 OHZ1203 490.08 Horizontal
EST30370 OHZ1203 490.08 Horizontal
EST30371 OHZ1203 490.08 Horizontal
EST30397 OHZ1204 501.79 Vertical
EST30445 OHZ1204 521.01 Vertical
EST30447 OHZ1204 521.89 Vertical

2.1.2. Préparation des échantillons

Toutes les carottes d’argilite recues au laboratoire sont des cylindres de 7.5 cm de diamétre
sur 30 cm de longueur (photo A.1). Trois types d’échantillons sont fabriqués : le premier est
préparé pour les essais de micro indentation, le deuxiéme est préparé pour les essais de mini

compression simple et le troisieme est préparé pour les essais de compression triaxiale.
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Le type d’échantillon pour les essais de compression triaxiale est similaire a celui des
essais de mini compression simple, la seule différence est dans la dimension. Les procédés de
fabrication des échantillons des essais de compression triaxiale et de mini compression simple
sont similaires. Nous n’avons pas présenté¢ d’échantillons de compression triaxiale dans ce
chapitre. Tous les contenus qui concernent les essais de compression triaxiale seront présentés

dans le chapitre 4.

Echantillons pour essais de micro indentation

A P’aide d’une scie a fil (photo A.2), qui permet d’assurer un parallélisme trés satisfaisant,
nous avons découpé des rondelles de 1.5 cm d’épaisseur moyenne, puis les rondelles (forage
OHZ1203 et OHZ1204) ont été découpées en petits échantillons (photo A.3 (a)) dans les deux
axes d’orientation (perpendiculaire et parallele aux plans de stratification) pour 1’étude des
effets d’anisotropie structurale (Fig. 2.1). D’autres ont ét¢ découpées en petits échantillons

dans I’axe d’orientation parall¢le aux plans de stratification (forage PPA39).

stratification

o plan
stratification

plan force force

parallel perpendicular

Fig. 2.1 Orientations de la stratification des échantillons des essais de micro indentation.

Echantillons pour essais de mini compression simple

Pour ce type d’essais, il est trés important de bien préparer des échantillons. Il est nécessaire
de s’assurer que les opérations de carottage et de rectification des surfaces des échantillons
soient tres bien faites. Il faut que la surface latérale soit bien lisse et que les deux autres
surfaces soient bien paralléles et lisses afin de diminuer le frottement entre 1’échantillon et la
machine et éviter un moment de torsion.

Tout d’abord, comme cité plus haut, nous utilisons la scie a file (photo A.2) qui permet de
garantir un parallélisme trés précis pour découper des rondelles de 2.5 cm d’épaisseur
moyenne. Ensuite, grace a une carotteuse spécialement congue dont nous pouvons contrdler la
vitesse de rotation et de descente, nous carottons des échantillons de petite taille (photo A.4).
Enfin, afin de rectifier les deux surfaces des échantillons carottés, nous utilisons une
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polisseuse (photo A.5). Photo A.3 (b) présent le taille du petit échantillon. Comme pour les
échantillons pour essais de micro indentation, pour les échantillons d’essais de mini
compression simple, nous avons également considéré deux directions de chargement, soit

respectivement perpendiculaire et paralléle aux plans de stratification (Fig. 2.2).

force force

stratification
plan
SWANAWAY 7

parallel perpendicular

Fig. 2.2 Orientations de chargement par rapport aux plans de stratification pour des échantillons

utilisés dans des essais de mini compression.

Tous les échantillons se présentaient en général entiéres et non fissurées, sauf quelques-uns
qui se sont fracturées dans les procédures de traitement. Nous allons choisi les échantillons ne
comportant pas ce type de probléme pour faire les essais mécaniques. Pour 1’argilite du

Callovo-Oxfordien, la taille moyenne des grains de calcite et de quartz est généralement

inférieure a 200pum . Donc, la taille des échantillons utilisés peut étre considérée comme

représentative.

2.2.  Principe et dispositif expérimental de I’essai de micro-indentation

L’essai d’indentation est une technique qui consiste a appliquer une charge sur une petite zone
de la surface du matériau étudiée a I’aide d’un indenteur (poingon). Grace a 1’évolution du
déplacement en fonction de la charge, on obtient la courbe d’indentation qui permet de
déduire par la suite les propriétés mécaniques du matériau testé.

Avec le développement de la technique, I’indentation permet maintenant I’identification de
diverses propriétés mécaniques telle que 1’¢lasticité, la plasticité, la viscoélasticité [Lemaitre et
Chaboche, 1985], etc. Cette technique peut étre utilisée pour différents types de matériaux tels
que les roches, les polymeres, les métaux, les céramiques, les alliages.

On classe principalement les indenteurs en cinq types: l’indenteur plat, I’indenteur

pyramidal, 1’indenteur cube corner, D’indenteur conique et 1’indenteur sphérique.
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Généralement I’indenteur plat est le plus souvent utilisé pour les roches, parce que la surface
de contact reste fixe.

La supériorité de I’essai d’indentation réside dans sa simplicité, en effet, il ne nécessite
qu’un petit volume de roche. Ceci représente un grand intérét pratique, parce qu’il n’est pas
toujours facile de préparer des échantillons standards (par exemple des cylindres d’un

diametre de 37mm et d’une hauteur de 74mm) pour des tests traditionnels.

2.2.1. Principe d’essai de micro indentation

L’un des problémes de I’indentation est un probléme de contact entre deux matériaux
différents dont I’un est considéré comme ¢lastique linéaire alors que 1’autre est un matériau
qui présente un comportement mécanique plus compliqué. Le principe de I’essai est présenté
sur la Fig. 2.3. Boussinesq [Boussinesq, 1885] a donné la solution analytique de base pour un

indenteur circulaire plat rigide sur un milieu isotrope semi infini.

P

D \
Fig. 2.3 Principe de I’essai de micro-indentation

_gr_E-D 2.1)

avec :
P [N]: la force appliquée ;

e [mm] : ’enfoncement mesuré ;
E [MPa]: le module d’Young ;
Vv : le coefficient de Poisson ;

D [mm)]: le diamétre de I’indenteur.

Cette relation est applicable a condition que I’épaisseur du matériau a tester soit plus grande
que le diametre de 1’indenteur et a I’enfoncement de 1’indenteur. Il faut également supposer
que la rigidit¢ de I’indenteur soit plus grande que celle du matériau. Cependant, les
déformations de I’indenteur et de la machine sous grande pression ne sont pas toujours
négligeables, surtout si le matériau testé a une grande raideur. Afin d’éliminer I’effet de la
rigidité de la machine et de I’indenteur, il est nécessaire d’étalonner la machine d’indentation.

Un modéle simplifié caractérisé par deux ressorts en série [Wang, 2005] est propos¢ (Fig. 2.4).
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Fig. 2.4 Présentation du principe d’étalonnage du systéme MICROPE.

On peut supposer que le premier ressort corresponde a la machine (y compris le poingon),

caractérisé par la raideur K,, et le deuxieme soit associé au matériau testé, caractérisé par la

raideur K . Le parametre K est noté comme la raideur de I’ensemble.

Le déplacement globale, soumis a une force P, est caractéris€¢ en deux parties : le

déplacement de la machine et I’'indenteure, et celui de I’échantillone,; :

e=e +e, (2.2)
En introduisant K, , K et K, on obtient :
P=K-e=K,-e=K_ e (2.3)
En combinant (2.2) et(2.3), on en déduit :
1 1 1
K- K+K—m (2.4)
L’équation (2.1) peut s’écrire :
K =_dP_E-D (2.5)

" de 1-1?
En combinant (2.4) et (2.5), on en déduit :

2
1. 1=, 1 (2.6)
K E-D K,

L’équation (2.6) est la base de dépouillement d’un essai de micro indentation [Wang, 2005]. La

raideur de la machine K, est calculée apreés un étalonnage de la machine en utilisant des
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¢étalons en acier ou en laiton. Afin de bien connaitre les valeurs de E etv de ces matériaux, la

valeur de K, est déduit en faisant des tests d’indentation sur ces étalons et en mesurant la pente

de chaque courbe. Une fois la valeur de K, déterminée, il est possible de calculer le module

d’Young du matériau testé en mesurant la pente de la courbe d’indentation et en utilisant

I’équation(2.6).

2.2.2. Présentation du systtme MICROPE

Le systeme MICROPE utilisé dans la présente étude a été congu spécialement pour ’analyse
des roches par des essais d’indentation a une échelle mini métrique (photo A.6). Le systéme
MICROPE est un systeme qui permet de déterminer certaines caractéristiques mécaniques de
I’échantillon de roche testé. Le processus de I’utilisation du systtme MICROPE est
entierement automatique et rapide. Le test complet ainsi que I’enregistrement des données ne
prend que quelques minutes. Son intérét est li¢ a sa simplicité ainsi qu’a I’acquisition des
graphiques. Le schéma du systeme expérimental est présenté sur la Fig. 2.5. Il y a trois
composants inclus dans le systtme MICROPE :

- une cellule de chargement ;

- un coffret de contrdle ;

- un micro-ordinateur.

Particuliérement, le systtme MICROPE permit d’effectuer des essais a température et
humidité relative contrdlées car un dispositif expérimental spécifique est congu a cet effet. Il
s’agit d’une boite climatique (photo A.7) dans laquelle il est possible d’imposer une valeur

constante pour I’humidité relative et la température [Zhang et al., 2010].

En ce qui concerne le chargement et l’instrumentation, le systtme MICROPE est
composé¢ d’un capteur de force, deux capteurs de déplacement (LVDT) et un indenteur.
Différents diametres de 1’indenteur circulaire plat (4, 2, 1, 0.7, 0.5, 0.2 et 0.1 mm) peuvent
étre installés en quelques secondes sur la machine. Le chargement adopte le principe du piston
mobile fixé a une vis-a-billes entrainée en rotation par une moto — réducteur. Le principe d’un
capteur de force est basé¢ sur la mesure de sa propre déformation qui est mesurée par deux
capteurs LVDT fixés directement sur le support d’indenteur. Les signaux des deux capteurs
LVDT et d’effort normal sont amplifiés puis transformés en signaux numériques qui sont
transférées a 1’ordinateur via deux liaisons de type communication numérique. Afin de
réaliser des essais de mini compression simple, nous avons changé un plateau afin de
I’adapter pour exercer la charge désirée sur I’échantillon. La mesure des déformations axiales

a été aussi réalisée a 1’aide de capteurs LVDT. Pour la mesure des déformations latérales,
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nous avons utilisé un collier avec une lame ¢€lastique équipée de jauges [Secq, 2006], car dans

le cas de petits échantillons d’argilite, il est impossible de coller des jauges. Pendant 1’essai, le

piston descend avec une vitesse de chargement fixée. Puis nous mesurons les déformations

axiales et latérales de la roche jusqu’a la rupture. Enfin, les données de mesure collectées sont

traitées pour obtenir les courbes.

indenter

LVDT

»
%
/ plat for
! ] loading
! b——— L force
! 1 transducer lateral
indenter . ! strainring

mini compression test

Fig. 2.5 Schéma du systéeme MICROPE.

Un exemple typique de résultat des essais de micro indentation est donné sur la Fig. 2.6.

Cette courbe caractéristique se compose de quatre zones :

© 2012 Tous droits réservés.

La zone A qui correspond a la réponse élastique puis €lastoplastique du matériau en
fonction de I’enfoncement de I’indenteur. Dans cette zone, on proceéde a un essai élastique
de chargement — déchargement afin de caractériser le module élastique. A partir de la zone
linéaire de la courbe de chargement, on peut mesurer la pente de chargement ¢€lastique, et
puis le module élastique est déterminé.

La zone B présente la réponse de la progression de la plastification liée a 1’écrouissage. La
limite entre la zone A et la zone B est caractérisée par le parametre R désignant la valeur
de la pression limite [Giroud et al., 1973].

Dans la zone C ou le déplacement reste fixe, I’essai de relaxation est réalisé.

La zone D correspond au déchargement de 1’échantillon [Henry et al., 2004].
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Cet essai se réalise par un chargement — déchargement dans la zone élastique. La force
maximale appliquée est donc inférieure a R. Il sera utilisé pour caractériser 1’¢lasticité du

matériau.

500
Force(N)

400 ~

300
200

100 |

f Penetration(mm)
O 1 1 1 1 ]

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Fig. 2.6 Courbe expérimentale typique obtenue par 1’essai de micro indentation de I’argilite du
Callovo-Oxfordien.

Essai de mini compression

Le systtme MICROPE permet également de réaliser des essais de mini compression. Le
principe d’un essai de mini compression est identique a celui de compression simple classique
mais en utilisant un échantillon de petite taille afin d’obtenir plus facilement un état de
saturation homogene. Cet essai qui ne prend que quelques minutes est en mesure de fournir
une courbe de contrainte — déformation (axiale et latérale), ce qui permet notamment

d’identifier les propriétés élastiques, plastiques et a la rupture.

2.3. Composition minéralogique et microstructure des argilites du Cox

2.3.1. Composition minéralogique

2.3.1.1. Diffraction de rayons X sur la roche totale

Des analyses de diffraction de rayons X sur la roche totale permettent d’identifier les especes
minérales présentes dans le matériau (Fig. 2.7). Pour les argilites du Callovo — Oxfordien, on
y trouve majoritairement du quartz, de la calcite et des minéraux argileux et en moins grande

quantité¢ de dolomite, des feldspaths et de la pyrite. On identifie tout de méme quelque pics
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d’illite, de smectite, de chlorite et de kaolinite qui seront analysés et confirmés par une

analyse RX de la fraction argileuse.
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Fig. 2.7 Résultats des analyses diffractométriques sur la roche totale.
Tableau 2.2 Compositions minéralogiques sur roche totale.

Numéro Profondeur (m) Quartz (%) Calcite (%) Argile (%)
EST22532 503.24 25 27.16 47.834
EST22533 503.27 25 23.86 51.14
EST22537 503.43 25 24.74 50.26
EST30371 490.08 22.73 17.86 59.41
EST30369 490.08 22.73 20.52 56.75
EST30370 490.08 22.73 18.70 58.57
EST30447 521.89 26.14 27.97 45.89
EST30397 501.79 23.86 32.27 43.87

moyenne 24 24 52

A Taide des proportions des compositions minéralogiques variant en fonction de Ia

profondeur dans la formation du Callovo — Oxfordien (Fig. 2.8), on peut obtenir des

compositions minéralogiques pour chaque -carottes des trois forages (forage PPA39,
OHZ1203 et OHZ1204) (tableau 2.2). Les résultats de cette analyse de composition

minéralogique donnent les valeurs moyennes suivantes : 24% de calcite, 24% de quartz et

© 2012 Tous droits réservés.
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52% d’argile (tableau 2.2). Ils sont présentés en fonction de la profondeur sur la Fig. 2.9.
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Fig. 2.8 Données géologiques forage EST 103/104 et donnée minéralogiques forage EST 207
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Fig. 2.9 Récapitulatif de la composition minéralogique (déterminée par association des résultats de

DRX et données géologiques du forage EST 103/104 et données minéralogiques du forage EST 207)

2.3.1.2.

en fonction de la profondeur : (a) quartz, (b) calcite et (c) argile.

Diffraction au rayon X sur la fraction argileuse

Des analyses de diffraction de rayons X sur la fraction argileuse (<2 1 m) permettent

d’identifier les espéces minérales présentes dans I’argile. Les Fig. 2.10, 2.11 et 2.12

présentent respectivement les résultats des analyses de diffraction de rayons X a condition

naturel, saturé a éthyléne glycol et chauffé. Pour la fraction argileuse, on y trouve :

© 2012 Tous droits réservés.

de l’illite : avec un pic intense vers 10 A, relativement plus intense aprés un traitement

naturel ;

de la chlorite : avec deux pics intenses, un vers 14 A et un autre a 7 A qui ne disparait pas

au chauffage ;
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des minéraux gonflants: la smectite + (10-14s): avec un pic intense a 14 A sur

échantillon naturel et aprés saturation a éthyléne glycol et disparait au chauffage ;

de la kaolinite : avec un pic intense a 7 A qui est fortement diminué au chauffage.

On trouve qu’il y a quelques pics peu intenses du quartz qui n’est pas un minéral argileux.
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Fig. 2.10 Résultats des analyses diffractométriques sur la fraction argileuse naturelle.
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Fig. 2.11 Résultats des analyses diffractométriques sur la fraction argileuse soumise a saturation a
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¢thyléne glycol.
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Fig. 2.12 Résultats des analyses diffractométriques sur la fraction argileuse chauftée.

Tableau 2.3 Compositions minéralogiques de la fraction argileuse déterminées soumis a la

diffraction de rayons X des échantillons naturels, saturé a 1’éthyléne glycol et chauffés.

Numéro Profondeur (m) Ilite (%) Chlorite (%) Smectite (%) | Kaolinite (%)
EST22532 503.24 58 3 22 17
EST22533 503.27 55 4 23 18
EST22537 503.43 59 4 21 16
EST30371 490.08 54 4 27 15
EST30369 490.08 57 3 28 12
EST30370 490.08 57 4 24 15
EST30447 521.89 54 10 21 15
EST30397 501.79 56 4 19 21

moyenne 56 4 23 16

A partir des analyses de diffraction de rayons X de la fraction argileuse (<2um), les résultats

de cette analyse donnent les valeurs moyennes suivantes : 56% d’illite, 4% de chlorite, 23%

de smectite et 16% de kaolinite (tableau 2.3). Ils sont présentés en fonction de la profondeur
sur la Fig. 2.13.

© 2012 Tous droits réservés.
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Fig. 2.13 Récapitulatif de la composition minéralogique (déterminée par association des résultats de

DRX) en fonction de la profondeur : (a) illite, (b) chlorite, (c) smectite et (d) kaolinite.

Selon D’observation microscopique et les résultats expérimentaux, le comportement

mécanique de I’argile est trés sensible a la teneur en eau, en contraire, le quartz et la calcite ne

semblent pas étre influencés par la teneur en eau [Chiarelli, 2000]. Ce phénoméne montre

I’affinité que peuvent avoir les minéraux argileux avec I’eau. Comme cité par Montes et al.

(2004), le phénomene d’hydratation et de déshydratation des minéraux argileux gonflés peut

étre produire des modifications de la structure argileuse de la roche et diminuer sa cohésion et

sa résistance, avec une dépendance de I’eau sur le structure poreux, le taille du grain et la

porosité. Si la déformation est bloquée, des pressions de gonflement apparaissent [Schmitt,

1993 ; Schmitt et al., 1994]. Cela s’explique au niveau microscopique par la nature des cations

interfoliaires qui autorise, par exemple, une couche d’eau plus importante dans le cas de la

© 2012 Tous droits réservés.
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smectite que dans celui de la kaolinite ou de I’illite [Chiarelli, 2000]. En d'autres termes, le
pourcentage de smectite dans la fraction argileuse est responsable de la capacité de
gonflement. Au niveau microscopique, le phénomene de gonflement est trés lent. Par contre,
il pourra étre accentué¢ avec la diffusion dans les pores interconnectés au niveau

macroscopique [Chiarelli, 2000].

2.3.2. Synthése sur la mésostructure des argilites Cox

D’un point de vue mésoscopique, les argilites du Callovo-Oxfordien peuvent étre considérées
comme un milieu hétérogéne dans lequel I’assemblage de grains de quartz et de calcite est
réparti de maniére isolée dans la matrice argileuse (Fig. 2.14(a)). A partir d’observation au
MEB, les grains de calcite qui ont des dimensions variant d’environ 10 a 40um sont de forme
soit arrondie ou rthomboédrique (Fig. 2.14(b)), et les grains de quartz sont de forme plutot
arrondie (Fig. 2.14(c)). Enfin, on trouve également quelques grains de glauconite, de
feldspaths et d’oxydes de fer (Fig. 2.14(d)). Gasc [Gasc, 1999] qui a observé des minéraux
argileux englobant des grains de cristaux de quartz et de calcite est bien individualisée.
Chiarelli [Chiarelli, 2000] a noté que les minéraux argileux sont regroupés en amas de quelques
microns d’envergure qui semblent épouser tres fortement la forme des grains qu’ils entourent.
Plus récemment, Robinet [Robinet, 2008] a effectué une étude plus approfondie sur la
minéralogie, la porosité et la diffusion des solutés dans 1’argilite du Callovo- Oxfordian de
I’échelle centimétrique a micrométrique. Il a observé une distribution plus complexe des
grains de calcite a des échelles assez différentes. Par ailleurs, grace a la segmentation des
images acquises au MEB en mode BSE et en Micro-tomographie synchrotron, ses analyses
ont permis de mettre en évidence une anisotropie de la microstructure de 1’argilite due a
I’orientation préférentielle des grains de quartz et de carbonates un des échantillons analysés
(EST 26095). La quantification des effets de cette anisotropie de microstructure observée a
I’échelle mésoscopique sur le comportement macroscopique de 1’argilite reste encore a

caractériser.
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(a) Echantillon HTM 01147, image MEB négatif du mode rétrodiffusé : C = carbonates, T=

tectosilicates et MA = matrice argileuse ; Les zones de porosité sont les zones blanches [Sammartino,

2001].

(b) Echantillon HTM 01147, Image MEB ; Représentation des agrégats de particules d’argiles et d’un

cristal de calcite [Sammartino, 2001].

(c) Echantillon HTM 805. Image MEB.

Quartz isolé dans la matrice argileuse [Sammartino, 2001].
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zone 1 : Ca + Mg — grain de dolomite ; zone 2 : Fe + S — concrétion de pyrite ; zone 3 et 5 : Si
dominant + Al + Ca et en quantité moins importante K et Mg, Il s’agit a priori de la phase argileuse ;

zone 4 : Ca — grain de calcite [Vales, 2001]

Fig. 2.14 Mesostructure de 1’argilite du Callovo-Oxfordien.

2.3.3. Mécanismes de déformation a I’échelle mésoscopique

Pour interpréter un certain nombre d’aspects caractéristiques du comportement mécanique
macroscopique en relation avec la microstructure, ce paragraphe tente de résumer les
principaux mécanismes de déformation a I’échelle mésoscopique.

Par microscopie a balayage électronique (MEB), on observe que les feuillets argileux
glissent relativement les uns contre les autres avec frottement (Fig. 2.15a). Ce phénomeéne est
vraisemblablement a 1’origine de la plasticité de ce matériau [Chiarelli, 2000]. Des observations
microscopiques sur des échantillons montrent également une microfissuration transgranulaire.
Les déformations plastiques de la matrice argileuse entrainent des concentrations de
contrainte autre des grains. Pour cette raison, des clivages peuvent se créer et se propager dans
les grains de calcite entrainant une légere déformation du grain, pouvant induire un
décollement a I’interface grain — matrice et donc une microfissuration [Chiarelli, 2000] (Fig.
2.15b). A I’aide de la microscopie a balayage électronique, on observe des microfissures
apparaissant dans de nombreux grains de calcite détritiques (Fig. 2.15c). La plasticité se
manifeste avec les minéraux argileux, elle se révéle d’autant plus facilement que le
pourcentage d’argile augmente. Cependant ces analyses restent partielles et loin d’étre
définitives. En effet, des études plus récentes [Valés, 2001] ont montré des possibilités de
microfissuration au sein de la matrice argileuse. Les mécanismes de déformation des argilites
dépendent fortement des conditions de chargement et du couplage thermo-hydromécanique.
Cependant, une schématisation simplifiée sera adopté dans la modélisation mésomécanique
présentée dans le chapitre 6. En mettant 1’accent sur les influences de la saturation sur la
comportement mécanique des argilites, on négligera le phénoméne de microfissuration de
sorte a supposer que les constituantes des grains de calcite et de quartz ont un comportement
mécanique de type ¢élastique linéaire, et la matrice argileuse a un comportement

¢lastoplastique.
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(a) Micrographie montrant un mouvement de glissement au cours d’un essai de compression triaxiale

[Chiarelli, 2000].

v
A

(b) Micrographie de surface de rupture d’un échantillon aprés une compression uniaxiale [Chiarelli,

2000].

(c) Micrographie d’un grain de calcite comportant des clivages [Chiarelli, 2000].
Fig. 2.15 Analyse des mécanismes de déformation des argilites du Cox
2.4. Conclusion
Ce chapitre se compose de deux parties principales : la présentation de I’essai d’indentation et
la composition minéralogique des argilites du Callovo — Oxfordien.

4
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L’avantage de I’essai d’indentation est sa simplicité. Il ne nécessite qu’un petit volume de
roche, ce qui est pratique. Le systtme MICROPE a été congu spécialement pour 1’analyse des
roches par des essais d’indentation a plus petite échelle. Le processus d’essai est entierement
automatique et rapide. Particuli¢rement, le systtme MICROPE permit d’effectuer des essais a
température et humidité relative controlées.

Un ensemble d’analyse de diffraction de rayons X sur roche totale et fraction argileuse a été
réalisé dans le but de déterminer la composition minéralogique des argilites pour chaque
carotte des trois forages. On observe que la composition minéralogique varie en fonction de la
profondeur.

A Déchelle mésoscopique, les argilites du Callovo — Oxfordien peuvent étre considéré
comme un milieu hétérogene dans lequel I’assemblage de grains de quartz et de calcite est
réparti de manicre isolée dans la matrice argileuse. Afin de simplifier la modélisation
mésomécanique au chapitre 6, les grains de calcite et de quartz seront considérés comme
¢lastiques linéaires. Nous supposerons que le comportement de la matrice argileuse est
¢lastoplastique.

Dans les chapitres suivants, nous allons étudier les influences de la saturation et de la
température sur le comportement mécanique des argilites a 1’aide des essais de
micro-indentation et de mini compression. Les influences de la composition minéralogique

seront également abordées.
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Chapitre 3 : Etude de ’influe nce de I’humidité relative sur le

comportement mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien

Dans un contexte de stockage de déchets radioactifs, les matériaux rocheux sont soumis a des
cycles de désaturation et de resaturation lors de I’excavation, de la ventilation et de la phase
post- fermeture. Il convient alors d’étudier les influences de la saturation sur le comportement
mécanique des argilites. Dans la présente étude, nous proposons de réaliser des essais de
micro-indentation et de mini compression sous différentes valeurs de I’humidité relative. Les
cinq valeurs de 1’humidité relative considérées sont 50%, 70%, 80%, 90% et 100%. D'un
autre coté, afin d’étudier I’influence de 1’anisotropie structurale du matériau, les essais seront
réalisés dans les deux directions principales de chargement, respectivement perpendiculaire et
paralléle aux plans de stratification des argilites.

Dans ce chapitre, on étudiera une seule gamme de profondeur de I’argilite du Callovo —
Oxfordien a température ambiante (20°C-22°C). Les effets de la profondeur (composition
minéralogique) et de la température seront abordés dans les chapitres suivants. Dans le
tableau 3.1, on présente les données géologiques des carottes utilisées
(EST30369-30370-30371).

Tableau 3.1 Identification géologique des carottes utilisées

Gamme Forage Profondeur (m)

EST30369-30370-30371 (490 m) OHZ1203 De 490.08 a 490.30

3.1. Désaturation et resaturation des argilites

Le processus de désaturation et de resaturation des argilites est directement lié a la
diffusion d’eau dans le réseau poreux. L’eau peut étre présente sous différentes formes dans
les roches argileuses comme indiquée dans la Fig. 3.1. Le mouvement de 1’eau liée et 1’eau
libre dépend de I’humidité relative et de la température de I’environnement dans lequel se
trouve le matériau. La désaturation engendre également des phénomenes capillaires qui

peuvent étre plus ou moins importants selon la nature du réseau poreux.

3.1.1. Phénoménes capillaires
Dans le cas des argilites partiellement saturé a trés faible taille de grains et de pores, les

phénoménes de pression capillaires peuvent conduire a des contraintes trés importantes. La
44
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Fig. 3.2 présente une distribution représentative du rayon de pores pour les argilites du Cox.
La valeur de la pression capillaire peut ensuite étre estimée en fonction du rayon de pores,
ceci est illustré sur la Fig.3.3. Pour les argilites naturelles du Callovo — Oxfordien,
comprenant des pores ayant des rayons de I’ordre de 0.02um, la pression capillaire peut
atteindre 20MPa. En revanche, des roches comme le grés, qui ont des pores plus gros (Fig.
3.3), seront moins sensibles a ce phénomeéne [Schmitt, 1993]. La pression capillaire créée
entraine un renforcement mécanique du matériau [Chiarelli, 2000]. Il apparait en effet, entre le
ménisque et le grain, une force d’adhésion inversement proportionnelle a la distance entre les

deux parties [Schmitt et al., 1994].

OH-ou H" dans le feuillet

— L’eau de constitution H,O dans le feuillet

H,O entre les plaquettes

L’eau dans les roches — L’eau liée ou adsorbée

L’eau capillaire

— L’eau interstitielle

L’eau libre

Fig. 3.1 Schématisation de la présence de ’eau dans les roches argileuse
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Fig. 3.2 Répartition typique du rayon de pores dans les argilites du Cox [Andra, 2005d].
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Fig. 3.3 Diagramme de pression capillaire en fonction du rayon de pore pour un essai de porosimétrie

au mercure [Schmitt, 1993].

Par ailleurs, en supposant un équilibre thermodynamique entre 1’air et les pores,
I’humidité relative peut étre reliée a la pression capillaire en utilisant la loi de Kelvin :

M

P

ou RH est ’humidité relative ; p, est le mass volumique de I’eau ; p, est la pression capillaire,

va’;, R et T sont respectivement la masse molaire de la vapeur, la constante des gaz parfaits

et la température absolue. Selon la loi de Kelvin, & température ambiante, on note que la
pression capillaire augment quand 1’humidité relative diminue. Les influences de la pression
capillaire sur le comportement mécanique de la matrice argileuse seront prises en compte dans

la modélisation mésomécanique au chapitre 6.
3.1.2 Dispositif expérimental

Des argilites sont des matériaux a trés faible perméabilité. Une immersion directe des
¢chantillons dans I’eau conduit & une destruction rapide des échantillons sous 1’effet des
forces capillaires. Ainsi, pour éviter au maximum la fissuration lors de la procédure de
resaturation des échantillons d’argilite du Callovo — Oxfordien, nous utilisons la technique de

la solution saline sursaturée disposée au fond d’un dessiccateur (Fig.3.4). La méthode de
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resaturation va imposer une hygrométrie constante (aprés stabilisation) méme aprés un

échange gazeux [Richard et Advani, 1982 ; Van Eeckhout, 1976].

enceinte

échantillon

solution saline

Fig. 3.4 Schéma de I’enceinte d’imposition de I’humidité relative.

Tableau 3.2 Humidité relative observée apres stabilisation a température ambiante (20°C-22°C).

Enceinte Saline Solution Humidité refative
Théorique Effective
1 K;,SO4(Sulfate de potassium) 98% 99%
2 KCL(Chlorure de potassium) 85% 86%
3 NaCl(Chlorure de Sodium ) 75% 80%
4 KI (Iodure de potassium) 70% 73%
5 NaBr(Bromure de sodium) 59% 55%
6 MgCl, (Magnésium chlorure) 33% 46%

Les produits utilisés pour les solutions ainsi les valeurs de I’humidité relative obtenues sont

donnés dans le tableau 3.2. Les solutions sont composées d'environ 20-40g de chaque produit

ajoutés a 50-100g d'eau, le tout dans des enceintes de 0.75 a 1 litre. Le dosage a été effectué

par ajouts successifs de produit jusqu'a obtenir une sursaturation durable. L'hygrométrie est
mesurée a 'aide d'un hygrométre FISCHER (Hr de 25 a 100% avec une précision de = 3%).

Les échantillons étudiés ont ainsi étés laissés dans 1’enceinte pendant environ deux mois,

temps nécessaires a la stabilisation totale du systéme (photo A8 et Fig. 3.5). Sur la Fig. 3.5,

nous avons montré I’évolution dans le temps de I’humidité relative pour différents types de

solutions saline utilisées. Compte tenu de I’impureté de la solution, il y a une différence entre

I’humidité relative théorique et I’humidité effective. Dans cette étude, les résultats effectifs

seront pris comme référence.

© 2012 Tous droits réservés.
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Fig. 3.5 Evolutions de I’humidité relative avec le temps a température ambiante pour la stabilisation

totale du systéme.

3.1.2. Variation de la teneur en eau des échantillons

Afin d’obtenir la teneur en eau des échantillons sous différentes humidités relatives
contrdlées, des cylindres d’argilite de 11 mm de diameétre sur 22 mm de hauteur environ
provenant du carottage sont fabriqués. Ils sont respectivement placés dans les enceintes sous
différentes humidités relatives controlées pendant deux mois pour la stabilisation totale du
systeme, celle-ci étant d’autant plus longue que I’écart entre la teneur initiale en eau de
I’échantillon et celle atteinte est important. On mesure la masse avant et aprés passage dans
une étuve a 105°C pendant 24h. Les masses des échantillons sont mesurées sur une balance a
0.0001g. En comparant les masses d’un échantillon avant et apres le séchage, il est possible

de calculer la teneur en eau massique par la relation suivante :

W(RH), = M(RH ?;O(SC) "M L 100% (3.2)

W(RH),,.c est la teneur en eau correspondant a une humidité relative imposée a température

ambiante, M(RH),,.. est la masse humide a température ambiante et m(s) est la masse séche

de référence (séchage a 105°C).
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La variation relative de masse est présentée en fonction du temps sur la Fig. 3.6. On note
que les teneurs en eau obtenues a la stabilisation sont directement fonction de 1’humidité
relative imposée. Pour les cinq valeurs imposées, les teneurs en eau obtenues sont
respectivement de 1.78%, 2.8%, 3.59%, 4.47% et 7.54% en moyenne. Par ailleurs, on observe
que par les cinq cas considérés, les échantillons d’argilite ont subi une désaturation dans
quatre cas, seulement pour le cas de RH99%, les échantillons ont subi une resaturation avec

une augmentation de masse.

0.04 r AM/M,

0.03 RH99%
0.02
0.01
0= RH89%
-0.01 RH78%
RH559
-0.02 a
RH46%
-0.03
Days
_0'04 1 1 1 1 J
0 20 40 60 80 100

Fig. 3.6 Evolution des masses des échantillons sous différentes humidités relatives controlées a

température ambiante.

Par ailleurs, il est possible de relier le degré de saturation (S,,) a la valeur de ’humidité

relative imposée ( Hr ), en considérant les relations suivantes :

wW-
S, =274 avee Vg = Vi (3.3)
n-y, I+w

ouWest la teneur en eau sous humidité relative controlée ; y,est la masse volumique du
matériau sec ; y,celui du matériau naturel ; y,, celui de ’eau et nest la porosité. On a pris

iciy, =2.41, n=11.8[Chiarelli et al., 1998a ; ANDRA, 1998b]. Les degrés de saturation calculés

ainsi calculés peuvent dans certains cas €tre supérieurs a 100% pour I’humidité relative de

RH99% (la teneur en eau est de 7.54% en moyenne). Ceci est dii essentiellement a la
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dispersion des différentes données utilisées, notamment celle de la porosité. Afin de pouvoir
dégager une tendance des variations de comportement en fonction du degré de saturation, on
consideére que 1’échantillon ayant la plus forte teneur en eau est saturé a 100%. On en déduit
alors les autres degrés de saturation et une nouvelle valeur de la porosité correspondante.
Cette valeur (moyenne 17%) est environ 1.43 fois supérieure a celle mesurée par prosimetre
au mercure. Cette différence pourrait provenir des pores entre les minéraux argileux, en

grande partie inaccessibles au mercure.

Ensuite, avec la loi de Kelvin(3.1), la valeur de la pression capillaire est calculée. Sur la
Fig. 3.7, on présente la courbe capillaire (ligne bleue) obtenue des essais de la sorption et de
la désorption. Sur cette figure, présente ¢galement la relation entre le degré de saturation et
I’humidité relative. La courbe de rétention (capillaire) peut étre approchée par la relation

empirique suivante :

a

S =
a+p,

w ~,a=13.5, b=0.7243 (3.4)

ouS, est le degré de saturation, p, la pression capillaire, aetb sont paramétres constants.

360 T 100

300 + 20

240 +
§ 60 g
=180 T T
A~

40
120 +
60 L 20
0 0

Sy (%)

Fig. 3.7 Courbe capillaire (ligne bleue) des argilites lors des essais de désorption ainsi que les relations

entre degré de saturation et humidité relative.

50

© 2012 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

3.2.  Essais de micro indentation et mini compression- influences de I’humidité relative

Dans ce paragraphe, nous présentons les résultats expérimentaux des essais de micro-
indentation et de mini compression. Nous mettons notamment en évidence les influences de la
saturation.

3.2.1. Procédure des essais

Essais de micro indentation

Les essais de micro indentation avec cycles de chargement — déchargement sont réalisés en
déplacement imposé. La vitesse de déformation utilisée est égale a 0.073 mm/min. Pour ces
essais, au vu de la taille des grains de la composition minéralogique des argilites, I’indenteur
choisi est de 2mm de diamétre. Dans cette étude, 1’objectif principal des essais de micro
indentation est d’évaluer les propriétés élastiques. Par conséquent, des essais préliminaires
sont d’abord réalisés afin de déterminer la limite élastique du chargement. Par la suite, tous
les essais ont été effectués dans en régime élastique.

Un exemple de courbes de force — enfoncement obtenues respectivement dans les
directions de chargement et sous I’humidité relative 78%, est montré sur les Fig.3.8 (a) et Fig.
3.8 (b). Notons que pour chaque échantillon, quatre ou cinq indentations sont effectuées et on

prend ensuite la moyenne des résultats obtenus (photo A9).

Micro indentation Micro indentation
200 T Force (N) 200 + Force (N) K
A 4
4 +
E /| . :
150 + ‘ 150 + £
4 3
:,;
o
100 4+  HR78% £ 100 4 HR78%
/ R
/ &
50 + P 50 + P
/ ’
‘0
: +
displacement (mm) s displacement (mm)
0 f f } { 0 T f {
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0 0.02 0.04 0.06
(a) (b)
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Fig. 3.8 Courbe de force — enfoncement a I’humidité relative Hr78% dans 1’orientation

perpendiculaire (a) et parall¢le (b) des plans de stratification.
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Essais de mini compression simple

Les essais de micro indentation ont permis a étudier la variation des propriétés ¢élastiques
avec le degré de saturation. Pour confirmer la tendance générale obtenue dans les essais de
micro indentation d’une part et étudier les influences du degré de saturation sur les propriétés
a la rupture d’autre part, les essais de mini compression sont effectués dans les deux directions
de chargement, respectivement paralléle et perpendiculaire aux plans de stratification et a
différente valeurs d’humidité relative. Les essais de mini compression sont réalisés en
déplacement impos¢ a une vitesse de déformation de 0.02 mm/min.

Pour chaque valeur d’humidité relative, nous avons effectué deux ou trois essais de mini
compression dans chaque orientation chargement afin de vérifier la reproductibilité des
résultats. Les courbes de contraintes — déformation sont regroupées sur les Fig. 3.9 pour les
deux orientations de chargement. Les courbes de chaque essai sont données en annexe A2.

Les courbes de contraintes — déformations obtenues apparaissent clairement non linéaires.
Les modes de rupture sont plutdt de type fragile. La rupture a lieu a des valeurs de
déformation axiale relativement faibles. La macro fissure principale formée est quasi verticale
et accompagnée d’autres fissures orientées a peu prés dans la méme direction. Les
¢chantillons sont éclatés en de nombreux petits morceaux et fixés avec des rubans adhésifs
(photo 3.1).

Photo 3.1 Photo des échantillons aprés un essai de mini compression.
3.2.2. Analyses des résultats
Les résultats obtenus sont présentés et comparés entre différentes valeurs de I’humidité

relative sur les Fig. 3.9. Nous allons étudier maintenant les influences de la saturation sur les

propriétés élastiques et a la rupture.

52

© 2012 Tous droits réservés. http://dOC.UHiV-|i||e1 fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

Mini compression test
35 T, (MPa)

-0.005 0 0.005 0.01 0.015 0.02

Mini compression test
40 T 5, (MPa)

-0.004 0 0.004 0.008 0.012

(b)

Fig. 3.9 Courbes de contraintes - déformations issues des essais de mini compression : comparaisons

© 2012 Tous droits réservés.

entre différentes valeurs de I’humidité relative pour les deux orientations de chargement ; (a)

perpendiculaire et (b) paralléle des plans de stratification.
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Propriétés élastiques initiales

Les propriétés élastiques initiales sont déterminées a partir de la zone élastique des
courbes de force —déplacement en chargement issues des essais de micro indentation. Le
module d’¢élastique est calculé en utilisant la relation (2.6). Pour cela, il faut connaitre la
valeur du coefficient de Poisson. Selon les données expérimentales existantes, le coefficient
de Poisson augmentent avec I’humidité relative, de 0.1 a 0.3 [Chiarelli, 2000 et Pham, 2007].

Pour la présente étude, nous avons pris la valeur de 0.2 pour le coefficient de Poisson. Sachant

que le coefficient de Poisson intervient sous forme de 1—v*, Destimation du module

¢lastique est faiblement affectée par la valeur du coefficient de Poisson. Dans notre cas,

Perreur est estimée inférieure a 5.4%.

Tableau 3.3 Module d’¢lastique et résistance a la rupture en fonction de I’humidité relative.

Série
Type Orientation
Hr55% | Hr75% | Hr78% | Hr89% | Hr99%
E(MPa) Micro Perpendiculaire 2053 2165 2187 1492 1100
(moyen) | indentation Paralléle 4086 | 3303 | 2455 | 2034 | 1462
R.(MPa) Mini Perpendiculaire 28,2 25,8 26,0 26,5 18,5
(moyen) | compression Paralléle 35,7 31,1 25,9 30,1 18,0
y Mini Perpendiculaire 0,09 0,07 0,07 0,07 0,11
(moyen) | compression Paralléle 0,05 0,06 0,12 0,08 0,08
- (% ) Mini Perpendiculaire 1,25 1,56 1,59 1,76 1,87
(moyen) | compression Paralléle 1,05 0,98 0,86 0,96 0,84

L’évolution du module d’¢lastique moyen en fonction de I’humidité relative est présentée
dans le tableau 3.3 et sur la Fig. 3.10. Globalement, les modules élastiques diminuent
sensiblement quand I’humidité relative augmente. A 1’échelle mésoscopique, cette diminution

du module élastique peut étre attribuée a diminution de la pression capillaire. A 1'échelle
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nanométrique, 1’absorption (imbibition) génere le gonflement de feuillets d'argile et par
conséquent une diminution de la rigidité locale de la particule d’argile.

Par ailleurs, la sensibilit¢ du module élastique a la saturation est liée a 1’anisotropie
structurale des argilites. En effet, la sensibilit¢ de module d’¢lasticité au degré de saturation
est plus importante dans la direction parall¢le que celle dans la direction perpendiculaire. Une
telle différence peut étre due a la fermeture des plans de stratification par la pression
capillaire. En effet, ’effet de confinement li¢ a la pression capillaire est plus important dans la

direction paralléle que celui dans la direction perpendiculaire.

Micro indentation test Micro indentation test
2500 T g (Mpa) 5000 T g (MPa)
2000 1 4000 +
1500 + 3000 T
1000 + 2000 +
b/lj_ _____ Sr/lt ______ ]ﬂ VAN A A4 "’!
| e ————————— 174 1 o] ]
500 + e ——— 7 1000 + u """
Hr Hr
0 ; ; : : | 0 | | | | |
50% 60% 70% 80% 90% 100% 50% 60% 70% 80% 90% 100%
(a) (b)

Fig. 3.10 Variations du module ¢lastique en fonction de I’humidité relative lors des essais de micro

indentation pour les deux directions de chargement : (a) perpendiculaire et (b) paralléle.

Propriétés a la rupture

Les propriétés a la rupture sont déterminées a partir des essais de mini compression. Pour
ce faire, les contraintes et les déformations axiales et latérales a la rupture (au pic des courbes
de contraintes — déformations) sont mesurées. Par ailleurs, afin de confirmer la sensibilité du
module élastique a la saturation observée dans les essais de micro indentation, le module
¢lastique et le coefficient de Poisson ont également été évalués a partir de la partie linéaire des
courbes de contrainte- déformation des essais de mini compression. L’ensemble des résultats

obtenus est présenté dans le tableau 3.3 et sur les Fig.3.11 et Fig. 3.12.
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Fig. 3.11 Evolution des propriétés mécaniques en fonction de I’humidité relative pour I’orientation

perpendiculaire : (a) Module d’¢élasticité ; (b) Résistance a la rupture ; (c) Coefficient de Poisson ; (d)

Déformation axiale.

Comme les résultats des essais de micro indentation, le module élastique diminue

sensiblement avec 1’augmentation de 1’humidité relative dans les deux directions de

chargement. La résistance a la rupture aussi diminue avec 1’augmentation de 1’humidité

relative. Cependant, la diminution de la résistance est plus importante dans I’orientation

parallele aux plans de stratification que celle dans I’orientation perpendiculaire. Ceci est en

© 2012 Tous droits réservés.
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accord avec I’évolution du module d’élastique. On observe la encore une influence de
I’anisotropie initiale des argilites. La variation du coefficient en fonction de 1’humidité
relative n’est pas réguli¢re et on obtient une valeur moyenne de 0.1 pour les deux orientations
de chargement. Concernant la déformation axiale a la rupture, quelques résultats intéressants
sont obtenus. La déformation axiale a la rupture augmente globalement avec 1’augmentation
de 'humidité relative dans I’orientation perpendiculaire mais celle-ci diminue légérement
dans I’orientation paralléle. Ces résultats sont directement liés a la compaction des plans de

stratification par I’effet capillaire.

Influences de I’anisotropie structurale

Afin de mettre en évidence les impacts de 1’anisotropie structurale sur la dépendance des
propriétés mécaniques de la saturation en eau, les résultats obtenus pour la direction de
chargement perpendiculaire sont présentés dans les Fig. 3.11 et comparés a ceux de la
direction parallele dans les Fig.3.12. Il apparait clairement que le comportement mécanique
est influencé par la structure de 1’anisotropie de I’argilite. Cette structure de 1’anisotropie est
caractérisée par la présence des plans paralleles de stratification. Ceci attribue a I’argilite du
Callovo — Oxfordien une microstructure de type isotrope transverse. La déformation globale
de I’argilite est affectée par 1’évolution des plans de stratification.

Comme indiqué dans la Fig. 3.13a, pour toutes les valeurs de I’humidité relative, le
module d’¢lasticité dans la direction parallele est systématiquement plus €élevé que celui dans
la direction perpendiculaire. Les résultats similaires ont été observées dans d’autres roches
sédimentaires [McLamore et Gray, 1967; Niandou et al. 1997]. Cette différence du module ¢élastique
est due principalement au fait que les plans de stratification sont soumis a la fermeture
progressive sous la contrainte normale dans le cas du chargement perpendiculaire. D'autre part,
il semble que les effets de pression capillaire sur le module élastique pendant le processus de
resaturation ou désaturation sont aussi influencés par ’anisotrope structurale. Comme ceux
qui ont ét¢ déja mentionné au-dessus et présenté dans la Fig. 3.11a, en raison des effets
structurels de la fermeture des plans de stratification induite par la désaturation (ou le
gonflement induite par la resaturation), le module ¢lastique dans la direction paralléle est plus

sensible au degré de saturation que celui dans la direction perpendiculaire.

57

© 2012 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

Mini compression test Mini compression test
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Fig. 3.12 Evolution des propriétés mécaniques en fonction de I’humidité relative dans I’orientation

paralléle: (a) Module d’¢élasticité ; (b) Résistance a la rupture ; (c) Coefficient de Poisson ; (d)

Déformation axiale.

Les comparaisons de la déformation axiale a la rupture sont présentées dans les Fig.

3.13c. Pour toutes les valeurs de I’humidité relative utilisées, la déformation axiale dans la

direction perpendiculaire est plus élevée que celle dans la direction paralléle. Ceci peut étre

¢galement reli¢ a la présence des plans de stratification. Ceci est tout d’abord di au fait que

les plans de stratification sont progressivement fermés induisant une déformation globale dans

la direction perpendiculaire. Deuxiémement, comme déja indiqué, la déformation axiale

© 2012 Tous droits réservés.

58

http://doc.univ-lille1.fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

augmente avec I’humidité relative dans la direction perpendiculaire mais diminue légérement
dans la direction parallele. Cette différence est aussi liée a I’évolution des plans de
stratification. Avec I’augmentation de I’humidité relative, le gonflement des plans de
stratification apparait et sa déformabilité devient plus importante. En cas du chargement
perpendiculaire, la contrainte axiale est appliquée normalement aux plans de stratification. Par
conséquent, la déformation axiale augmente quand la déformation des plans de stratification
est plus importante. En cas du chargement parall¢le, comme la contrainte axiale est parallele
aux plans de stratification, la déformabilité du plan de stratification a trés peu d’influence sur
la déformation axiale. Donc, la déformation axiale ne devrait pas étre influencée par
I’humidité relative.

Concernant I'évolution de la résistance en compression de Dargilite a la rupture,
I’influence de I’anisotrope structurale existe également mais semble moins importante que la
déformation axiale (Fig. 3.13b). Au degré de saturation élevé, par exemple proche de la
condition de la saturation (98%), les résistances mécaniques sont presque identiques pour les
deux directions du chargement et peu affectées par I’anisotrope du matériau. Cependant, il est
important de remarquer que seulement deux directions du chargement sont considérées ici,
respectivement perpendiculaire et parallele aux plans de stratification. Pour les directions de
chargement qui ne sont pas dans les deux axes principaux, la résistance mécanique devrait
étre sensiblement dépendent du chemin de chargement. Généralement, la plus faible
résistance est obtenue pour une direction de chargement autour de 45° par rapport aux plans
de stratification [McLamore et Gray, 1967; Niandou et al. 1997]. Avec la diminuent du degré de
saturation, on observe de plus en plus de différence entre les deux orientations de chargement.
Cela signifie que la résistance mécanique dans 1’orientation paralléle est plus sensible au
degré de saturation que celle dans la direction perpendiculaire. Noter que dans le cas de
’orientation paralléle, la rupture d’échantillon apparait généralement par le fendage des plans
de stratification. Avec les effets confinant de la pression capillaire, une contrainte normale
supplémentaire est appliquée aux plans de stratification et le fendage devient plus difficulté.
Par conséquent, la résistance mécanique augmente avec la désaturation de 1’argilite. En cas du
chargement perpendiculaire, la pression capillaire due a la désaturation équivaut a une
contrainte macroscopique normale et son effet du compactage sur des plans de stratification
n’influence pas sur la résistance mécanique axiale.

Enfin, il convient de noter que des dispersions importantes sont observées sur les
différentes données expérimentales obtenues. Ces dispersions doivent étre liées a
I’hétérogénéité initiale des échantillons testés. En effet, méme avec la procédure scrupuleuse
de préparation, il est encore difficile d’obtenir 1’état identique du degré de saturation pour
chaque échantillon. Et les microfissures peuvent encore développer pendant le processus de
désaturation et resaturation.
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Fig. 3.13 Comparaisons du module élastique et des paramétres a la rupture entre les deux orientations

de chargement : (a) Module d’¢lasticité ; (b) Résistance a la rupture ; (¢c) Déformation axiale.
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3.3. Conclusion

L’objectif de ce chapitre était d’étudier les influences de 1’humidité relative sur le
comportement mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien.

Les essais de micro indentation et de mini compression ont été réalisés sur ’argilite du
Callovo-Oxfordien sous différentes valeurs de I’humidité relative. L’utilisation des
¢échantillons de petite taille permet plus facilement de parvenir a un état quasi uniforme de
saturation et d’éviter la fissuration des échantillons lors de désaturation et de resaturation. Les
évolutions du module d’¢élasticité, de la résistance a la rupture et de la déformation a la rupture
ont ¢été¢ étudiées pour les deux directions principales de chargement. Il est évident que le
comportement mécanique de 1’argilite est fortement influencé par le degré de saturation et
I’anisotropie structurelle. Le module d’¢lasticité dans la direction perpendiculaire est plus
faible que celui dans la direction parallele. La résistance a la rupture en condition saturée est
quasi identique pour les deux directions de chargement. La déformation a la rupture est plus
¢levée dans la direction perpendiculaire que celle parallele en raison de la fermeture
progressive des plans de stratification. Le module d’élasticité et la résistance a la rupture
augmentent avec la désaturation de matériaux. Parmi les nombreux facteurs liés au processus
de désaturation et resaturation, la pression capillaire joue un role essentiel en raison de la
petite taille des pores de I’argilite. A 1'échelle mésoscopique, la pression capillaire produit non
seulement un effet de confinement global mais aussi la compression ou le gonflement des
plans de stratification. En conséquence, la désaturation intensifie I’impact de 1’anisotropie
structurelle sur le comportement macroscopique de [’argilite. La résistance mécanique
augmente notablement et la déformation axiale diminue dans 1’orientation parall¢le aux plans

de stratification.
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Chapitre 4 Etude de ’influence de  la température sur le comportement

mécanique de P’argilite du Callovo-Oxfordien

Dans le chapitre 3, nous avons étudié¢ I’influence de I’humidité relative et de I’anisotropie
structurale sur les propriétés mécaniques des argilites. Cependant, dans le contexte du
stockage des déchets exothermiques, les argilites sont soumises également a des variations de
température. Il convient alors de caractériser les effets thermiques sur les propriétés
thermiques des argilites. On propose de réaliser des essais de micro indentation et de mini
compression sous différentes températures et a différentes humidités relatives controlées. Des
essais de compression hydrostatique et de compression triaxiale seront également effectués

sous différentes températures contrdlées.

Tableau 4.1 Identification des carottes utilisées pour effets thermiques

Gamme Forage Profondeur (m) Orientation
EST22532-22533-22537 De 503.24 a
PPA39 Paralléle
(503 m) 503.43
force
stratification
stratification force plan
plan C LY A
¢
D
micro indentation test mini compression test

Fig. 4.1 Directions de chargement pour des essais de micro indentation et mini compression sous

température et humidité relative controlées.

Selon le concept de stockage envisagé actuellement, la température maximale admissible

ne doit pas excéder 90 °C a la paroi argileuse de 1’alvéole de stockage, 100°C au contact du
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colis pour les alvéoles de déchets C et dans la barricre ouvragée pour les alvéoles de
combustibles usés [Andra, 2005a et Bauer, 2005]. En conséquence, les niveaux de température
envisagés ici vont de la température ambiante jusqu'a 95°C avec cinq différents paliers : 20°C,
40°C, 60°C, 80°C et 95°C. Par ailleurs, pour chaque palier de température, cinq valeurs de
I’humidité relative seront considérées, a savoir 50%, 70%, 80%, 90%, 100%. L’identification
géologique des carottes utilisées est présentée dans le tableau 4.1.

L’impact de D’anisotropie structurale a été étudié sous température ambiante dans le
chapitre précédent. L’accent de ce chapitre sera mis sur les effets thermiques. Par conséquent,
seule la direction de chargement parallele aux plans de stratification est considérée ici pour les
essais de micro indentation et mini compression simple (Fig. 4.1). En revanche, pour des

essais de compression hydrostatique et triaxiale, des échantillons de plus grande taille sont

utilisés (#20mmx40mm). Afin de faciliter la préparation de ceux-ci, la direction de charge

utilisée est perpendiculaire aux plans de stratification (Fig. 4.2).

perpand oular

Fig. 4.2 Echantillon d’essais de compression triaxiale drainée.
4.1. Procédure de désaturation et de resaturation sous différentes températures

Comme au chapitre 3, nous utilisons également la solution saline pour la procédure de
désaturation et de resaturation sous température contrdlée. Les produits utilisés pour les
solutions sont donnés dans le tableau 3.2 au chapitre 3. Cependant, I’humidité relative
obtenue pour chaque solution saline dépend de la température imposée. Sur la Fig. 4.3, on
présente I’évolution de I’humidité relative effective en fonction de la température pour les
solutions salines utilisées. En raison de I’'impureté des solutions, il y a une différence entre
I’humidité relative théorique et celle effectivement obtenue. Les échantillons sont placés dans
des bocaux de solution saline et les bocaux sont placés dans une étuve (photo A10); la
température est augmentée par palier (40°C, 60°C, 80°C, 95°C). Les valeurs de HR et la
température sont mesurées a l'aide d'un capteur de type Vaisala MI70 (HR de 25% a 100%
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avec une précision de £0.01%, température de -10°C a 150°C avec une précision de =+

0.01°C).

100% K,S04
KCl
80%
NaCl
60% T KI
5 ‘\._/—0—0 NaBr
40% -+
20% +
° MgCl,*(6H,0)
0% : : : |
20 40 60 80 100
T (°C)

—o— RH33% theoretical —@— RH59% theoretical
—— RH70% theoretical —&— RH75% theoretical]
—— RH85% theoretical —%— RH98% theoretical

Fig. 4.3 Evolution de I’humidité relative en fonction de la température pour les différentes solutions

salines utilisées.

120 T fr (%) 40°C
100 R S
80 T
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— * —a ——Hr75%
40 + —»—Hr85%
— -s s = o a =a ——HI99%
20 T
Day
0 T t T |
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(a)

120

100

80 -

60 1

40

20

T Hr (%)

60°C

—=—Hr33%

——Hr59%
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—»—Hr85%
—o—Hr99%

Day
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120 T 4 (%) 80°C 120 7 Hr (o) 95°C
100 = 100 +
e _ x — .
80 + 80 +
—x  —®—Hr33% —=#—Hr33%
60 + Hr59% 60 + Hr59%
——Hr175% ——Hr175%
40 + —»—Hr85% 40 + —»—Hr85%
s - Hr99% Hr99%
M
20 T 20 +
Day Day
0 i t i i 0 t t } i
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
(c) (d)

Fig. 4.4 Evolution de I’humidité relative en fonction du temps sous différentes températures imposées

Sur la Fig. 4.4, on montre les évolutions de I’humidité relative autour des échantillons en
fonction du temps pour les différents paliers de température. On voit que le temps de
stabilisation nécessaire est d’environ de trois semaines. Sachant que pour les échantillons
¢tudiés sous température ambiante (20°C), le temps de stabilisation était de deux mois.
L’augmentation de température accéleére la désaturation des échantillons. Par ailleurs, on a
observé que tous les échantillons soumis a Hr70% (théorique) étaient fissurés a partir de
60°C, probablement en raison du phénomene de cristallisation de la solution saline sursaturée
KI (photo A11). Tous les échantillons soumis a Hr98% (théorique) étaient fissurés a partir de
80°C (photo A12). Les échantillons de Hr85% (théorique) laissent apparaitre également des
fissures visibles (photo A13).

D’une maniére similaire au chapitre précédent, la teneur massique d’un échantillon est

déterminée par la relation suivante:

W(RH )., = m(RHr);("g)' M) s 100% 4.1)

W(RH);.. désigne la teneur en eau massique pour une valeur de I’humidité relative et de
température controlée ; M(RH);.. est la masse totale de I’échantillon partiellement saturé et

m(s) la masse de référence a I’état (étuve 105°C). Apres avoir déterminé la teneur en eau

massique, le degré de saturation est donné par :
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(4.2)

Les degrés de saturation ainsi calculés apparaissent dans certains cas supérieurs a 100%. Afin

de pouvoir dégager une tendance des variations de comportement en fonction du degré de

saturation, on considére que 1’échantillon ayant la plus forte teneur en eau est saturé a 100%.

On en déduit alors les autres degrés de saturation. Les valeurs calculées et corrigées du degré

de saturation sont présentées dans le tableau 4.2.

Tableau 4.2 Valeurs calculées et corrigées du degré de saturation a différentes humidités relatives et

sous différentes températures.

T (°C) | Hr (%)(théorique) 98 85 75 59 33
S, (%)(calculé) 149 100 69 43 23

40
S,, (%)(corrective) 99 66 46 29 15
S,, (%)(calculé) 129 97 66 37 21

60
S,, (%)(corrective) 99 75 50 28 16
S,, (%)(calculé) 110 87 60 34 21

80
SW (%)(corrective) 99 78 54 31 18
S, (%)(calculé) 102 66 57 34 18

95
SW (%)(corrective) 99 64 56 33 17

Comme dans le chapitre 3, il est maintenant possible de déterminer la courbe isotherme

de désorption en utilisant la loi de Kelvin (3.1) pour calculer la pression capillaire. Sur la Fig.

4.5, on présente les courbes de désorption obtenues pour les différentes valeurs de

température. Noter que pour le cas de 95°C et HR85% (le degré saturation 65%), les

¢chantillons sont fortement fissurés pendant la désaturation. On a obtenu une variation

irréguliére de la pression capillaire en fonction de saturation (Fig. A3-e). Enfin, en utilisant le

méme type de relation que celle du chapitre précédent, les courbes isothermes de désorption

pour les différents paliers de température sont approchées par :
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$,(40°C)=— 2 a=45.16, b=1.055 (4.3)
a+ p.’(40°C)

$,(60°C)=— 2 a=9824, b=1.176 (4.4)
a+p,. (60°C)

$,(80°C)=———  a=1564, b=1.231 (4.5)
a+p, (80°C)

S, (95°C) = a a=139.8, b=1.181 (4.6)

a+p,(95°C) ’

D’une manicre générale, on constate que la pression capillaire est moins ¢levée quand la
température est plus faible car le degré de saturation est plus faible pour une méme valeur de

I’humidité relative imposée.

250 T 100 +
200 + 80 7
150 1 0T
= S
a8 mB
< 100 + 0T
Q:)
20 +
50 +
0 f f f f i
0 0 20 40 60 80 100
0 Hr (%)
(b)
(a)

Fig. 4.5 Courbes isothermes de désorption (a) et relations entre humidité relative et degré de saturation

(b) pour les cinq paliers de température.

4.2.  Essais de micro-indentation et de mini compression
Nous présentons maintenant les procédures expérimentales et des résultats types des
essais de micro — indentation et de mini compression réalisés pour les différents paliers de

température.
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4.2.1. Essais de micro indentation

Le dispositif et la procédure expérimentale des essais de micro indentation sont les méme
que ceux utilisés dans le paragraphe 3.2. Afin de pouvoir effectuer des essais a température et
humidité relative controlées, un dispositif expérimental spécifique est concu a cet effet. Il
s’agit d’une boite climatique dans laquelle il est possible d’imposer une valeur constante pour
I’humidité relative et la température (photo A7). Un exemple de courbes de force —
enfoncement est montré pour le cas de Hr77% a 20°C sur la Fig.4.6. L’ensemble des courbes
obtenues sous différentes températures contrdlées pour les cing séries d’humidité relative peut
étre consulté en annexe A4. Pour chaque cas (humidité relative et température contrdlées),
deux échantillons ont été testés afin d’assurer la reproductibilité des résultats. Et pour chaque

¢chantillon, quatre ou cinq indentations ont été effectuées.

Micro indentation test

400 T
F
oree (N) RH77%
A
300 +
/
f
f
200 +
‘ (
/
100 4 ,/ f II’AL"I’
CLLDEELLT
0 - Enfoncement (mm)

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

Fig. 4.6 Courbes de force — enfoncement d’un essai de micro indentation a 20°C et sous Hr77%.

4.2.2. Essais de mini compression

Le dispositif et la procédure expérimentale des essais de mini compression sont les méme
que ceux utilisés dans le paragraphe 3.2. Pour chaque cas (soit une valeur d’humidité relative
et de température contrdlée), nous avons effectué¢ deux ou trois essais de mini compression et
nous avons pris la moyenne des résultats obtenus. Les courbes de contraintes — déformations

obtenues sont présentées dans les Fig. 4.7.
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Mini compression test

Mini compression test

_ 50 +
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Mini compression test Mini compression test
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[ o—¥ } : | [ 0 : :
-0.004 0 0.004 0.008 0.012 -0.004 0.001 0.006 0.011
(c) (d)
Mini compression test

50 o, (MPa)

95°C Fig. 4.7 Courbes de contraintes — déformations
des essais de mini compression en fonction de

I’humidité relative et de la température

——RH47%
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4.2.3. Compression hydrostatique

L’essai de compression hydrostatique consiste & soumettre un échantillon d’argilite a un
champ de contrainte hydrostatique en condition drainée. Le confinement est appliqué jusqu’a
15MPa & une vitesse de 5x10°MPa/s par une pompe Gilson. Afin d’éviter une perturbation
éventuelle de 1’état de contrainte isotrope, le piston n’est pas en contact avec 1’embase
supérieure de 1’échantillon. Pour ces essais, nous avons utilisé la direction de chargement
perpendiculaire aux plans de stratification et la valeur de I’humidité relative de 75%.

Les résultats de compression hydrostatique sont présentés sur la Fig. 4.8 pour trois paliers

de température considérés. Pour les trois cas, on note une anisotropie entre les déformations

axiale (¢, ) et latérale (&, ), en raison de la présence des plans de stratification.

Le module de compressibilité drainé ( K ) est calculé comme la pente de la partie linéaire de
la courbe contrainte axiale — déformation volumique. Dans le tableau 4.3 et sur la Fig. 4.9, on
présente les valeurs de (K) obtenues et on note que le module de compressibilité¢ drainé

diminue quand la température augmente.

16 T hydrostatic stress (MPa)

14 1 ? 4

12 + K

10 +

8 —o— lateral

6 ——axial

4 T=20° —&—volume

2

0 - I f f I I

0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01

strain
(a)
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16 T hydrostatic stress (MPa)
Q
14 + ’
K
12 +
10 +
8 T —o—lateral
6 - ——axial
‘ T=60°
4 ——volume
2 ]
0LE . . = : |
0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01
strain
(b)
16 1 hydrostati stress (Pa)
14 + 4 5
K
12 +
10 +
8 <4
—o— lateral
6 7 T=95° —+—axial
4 ——volume
2 '2
0 } } } } } |
0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01 0.012
strain
()

Fig. 4.8 Courbes contrainte — déformation lors des essais de compression hydrostatique pour les trois

différentes températures.

Tableau 4.3 Modules de compressibilité drainé déterminés a partir des essais de compression

hydrostatique sous différentes températures contrdlées.

Température (°C) K (MPa)
20 1932.6
60 1888.3
95 1581.1
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2500
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500 T
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Fig. 4.9 Evolution des modules de compressibilité en fonction de la température.

4.2.4. Compression triaxiale drainée

Les essais de compression triaxiale drainés permettent d’étudier le comportement
mécanique macroscopique de I’argilite. L’essai est réalisé¢ en deux phases. Dans la premiere
phase, I’échantillon est soumis a un champ de contraintes hydrostatiques, celui-ci est
maintenu constant jusqu’a la stabilisation des déformations. La deuxiéme phase consiste a
imposer une contrainte déviatorique en augmentant uniquement la contrainte axiale par
I’application d’une force axiale a 1’aide de la pompe Gilson avec un débit constant. Les essais
ont été menés jusqu’a rupture ou a une grande déformation axiale. La mise en charge est
suffisamment lente pour que 1’on soit assuré du drainage simultané de I’échantillon, soit en
déplacement imposé avec une vitesse de 1x10° /s en charge. La mise en pression de
confinement s’effectue de la méme maniére que lors des essais de compression hydrostatique.
Pour chaque température, deux essais ont été réalisés sous des pressions de confinement de 5
et I15MPa. Les échantillons des essais de compression triaxiale drainée sont les mémes que
ceux utilisées dans les essais de compression hydrostatique. Les courbes de contraintes-
déformations obtenues sont présentées sur les Fig. 4.10 , 4.12 et AS. Elles apparaissent
fortement non linéaires. Pour les cas considérés, la fissure macroscopique principale (quand
elle est observée) a la rupture est inclinée d’environ 30°C par rapport a 1’axe axial (Photo
Al4).
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—A—Pc=5MPa
—— Pc=15MPa

€]
] l ] ]

-0.005 0 0.005 0.01 0.015 0.02

Fig. 4.10 Courbes contraintes — déformations pour les essais de compression triaxiale a 20°C

60 T G1—03 (MPa)

—A—Pc=5MPa
—A—Pc=15MPa
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! | N4
U

-0.015  -0.005  0.005 0.015 0.025

€]

Fig. 4.11 Courbes contraintes — déformations pour les essais de compression triaxiale a 60°C

50 T G 1—03 (MPa)

T=95°C

—— Pc=5MPa

—— Pc=15MPa
€3 ’ €1
-0.01 0 0.01 0.02

Fig. 4.12 Courbes contraintes — déformations pour les essais de compression triaxiale a 95°C
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la températur e sur le co mportement

Nous étudions ici les influences de la température sur le comportement mécanique des

argilites Cox en termes de propriétés ¢lastiques et parametres de rupture.

Tableau 4.4 Module ¢élastique issus des essais de micro indentation sous température et humidité

relative controlée.

HR (%) 46 73 77 90 99
20°C S, (%) 30 44 60 99
E(MPa)
5056 4373 3956 3347 2850
(moyen)
HR(%) 52 59 78 84 100
40°C S, (%) 29 46 66 99
E(MPa)
4850 3379 3532 2616 1227
(moyen)
HR (%) 38 47 78 83 100
60°C S, (%) 16 28 50 75 99
E(MPa)
5199 4280 3315 2579 1132
(moyen)
HR(%) 33 48 74 89 100
80°C S, (%) 18 31 54 78 99
E(MPa)
4911 4824 3345 1761
(moyen)
HR(%) 27 48 73 86 100
950°(C S, (%) 17 33 56 64 99
E(MPa)
6208 5070 3255 1406
(moyen)
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4.3.1. Propriétés élastiques initiales

La méthode de détermination du module d’¢lastique initiale est la méme que celle utilisée
dans le paragraphe 3.2. Les évolutions du module élastique moyen en fonction de 1’humidité
relative pour les différents paliers de température sont présentées dans le tableau 4.4 et sur la
Fig. 4.13. Comme pour les résultats a température ambiante, le module élastique diminue avec
I’augmentation de I’humidité relative. Ensuite, on observe une tendance de diminution du
module avec I’augmentation de température. La cinétique de diminution du module élastique
avec I’humidité relative est plus forte sous la température de 95°C. Les mémes résultats sont
interprétés en fonction du degré de saturation sur la Fig. 4.14. On obtient une tendance
similaire d’évolution : le module ¢élastique diminue sensiblement quand le degré de saturation
augmente et influencé par la température. Afin de mieux cerner les effets thermiques sur le
module élastique, nous avons présenté les évolutions du module ¢élastique en fonction de
température pour les trois gammes de 1’humidité relative sur la Fig. 4.15. On peut constater
que l’influence de la température sur le module élastique n’est pas significative jusqu’a
I’humidité relative de 50%. Pour les valeurs de I’humidité relative dépassant 80%, on observe
une tendance assez nette de diminution du module élastique avec 1’augmentation de la

température, notamment pour le cas saturé (I’humidité relative de 100%).
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Fig. 4.13 Variations du module élastique avec 1’humidité relative sous différentes températures. (a)
expérimental et (b) moyen
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Micro indentation test
6000 T E (MP Micro indentation test
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Fig. 4.14 Variations du module élastique avec le degré de saturation sous différentes températures.
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Fig. 4.15 Variations du module élastique (valeur moyenne) avec la température pour trois gammes de
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4.3.2. Propriétés a la rupture

Les propriétés a la rupture sont étudiées a partir des essais de mini compression et de
compression triaxiale conventionnelle. Sur la Fig. 4.16, nous avons tout d’abord présenté les
valeurs de la contrainte et de la déformation axiale a la rupture (pic) avec I’humidité relative.
Comme les essais a température ambiante, on observe clairement que la contrainte a la rupture
diminue avec la saturation pour chaque température. Cependant, 1’influence de la température
sur la résistance mécanique n’est pas trés nette avec une légere tendance de diminution de la
résistance avec la température. Pour toutes les valeurs de température, la déformation axiale a
la rupture diminue également avec ’augmentation de 1’humidité relative, notamment pour
20°C et 40°C. Comme discuté au chapitre 3, ceci peut étre li¢ a la déformation des plans de
stratification. Quant a I’effet thermique, 1a non plus, on ne voit pas de tendance trés nette sur

la déformation a la rupture.

Mini compression test LT €1 max (%0)
0 1 G 1max (MPa)
40 + T
30 T
0.9 +
20 A
——40°C ° '
—o—60°C S ﬂ
10 + ——80°C ——80°C
. ——95°C
——95°C Hr (%) 07 . Hr (%) |
0 l : : . T T 1
40 60 80 100 40 60 80 100
(a) (b)

Fig. 4.16 Evolution de la contrainte (a) et de la déformation axiale (b) a la rupture lors des essais de

mini compression en fonction de I’humidité relative et pour différents paliers de température.

Sur la Fig. 4.17, nous avons présenté les mémes résultats en utilisant le degré de
saturation. On ne voit pas non plus d’influences significatives de température sur les
paramétres a la rupture. Afin de mieux cerner cet aspect, sur la Fig. 4.18 nous avons exprimé
les paramétres a la rupture en fonction de la température pour les différentes gammes de
I’humidité relative. On observe que pour toutes les gammes de HR, la contrainte a la rupture
diminue légérement mais réguliérement avec 1’augmentation de la température excepté le cas

de Hr50%. Quant a la déformation axiale a la rupture, celle-ci augmente entre 20°C et 40°C
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Il n’est facile a ce stade de donner des explications claires sur

cette évolution. Ce qui est claire est que les parametres a la rupture sont plus sensibles a la

saturation qu’a la température.

Mini compression test

50 —-Glmax (MPa)
40 +
30 +
20 +
———40°C
—0—60°C
10T g0°C
——95°C S, (%)
0 } } i {
20 40 60 80 100

@

1.1

T €1max (%)

(b)

Fig. 4.17 Evolution de la contrainte (a) et de la déformation axiale (b) a la rupture lors des essais de

mini compression en fonction de degré de saturation et pour différents paliers de température.

Mini compression test
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Mini compression test
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—o— Hr73%
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0.7 I I I
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Fig. 4.18 Evolution de la contrainte (a) et de la déformation axiale (b) lors des essais de mini

compression en fonction de la température pour différentes gammes d’humidité relative
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Les contraintes a la rupture sont reportées dans le plan p—q en Fig. 4.19. A partir de

ces données, il est possible de calculer le coefficient de frottement (¢) et la cohésion (C) du

matériau selon de critére de Mohr-Coulomb. Dans le tableau 4.5, nous avons donné les

valeurs deux parametres de rupture pour les trois valeurs de température. On note que la

cohésion diminue avec ’augmentation de la température tandis que I’angle de frottement

augmente. Il est bien évident qu’il faut prendre ce résultat avec la plus grande précaution car

seulement un petit nombre d’essais aient été effectués ici. Des données expérimentales

complémentaires sont nécessaires pour en tirer de conclusions définitives.
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Fig. 4.19 Contraintes a la rupture dans le plan p-q avec la droite de régression linéaire pour les trois

gammes de température.

Table 4.5 Valeurs de la cohésion et de I’angle de frottement pour différentes valeurs de température

Température (°C) ¢ (MPa) ¢ ()
20 9,87 22,830
60 6,87 27,39
95 6,19 27,99

4.4. Conclusion

© 2012 Tous droits réservés.
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L’objectif de ce chapitre était d’étudier I’influence de la température sur le comportement
mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien. Nous avons considéré différentes gammes de
température (20°C, 40°C, 60°C, 80°C et 95°C) pour différentes valeurs de ’humidité relative
(50%, 70%, 80%, 90% et 100%). Nous avons effectué des essais de micro indentation, de
mini compression, de compression hydrostatique et de compression triaxiale a température et

humidité controlées. Les résultats obtenus ont permis de faire les remarques suivantes :

- Les modules ¢élastiques et la contrainte a la rupture diminuent légérement mais
régulierement avec I’augmentation de température.

- La déformation axiale a la rupture augmente puis diminue avec 1’augmentation de
température.

- La cohésion diminue tandis que 1’angle de frottement augmente avec 1’augmentation de
température.

- Les propriétés élastiques et a la rupture sont plus sensibles a la saturation qu’a la

température dans les gammes étudiées.
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Chapitre 5 Etude de I’influence de la composition minéralogique

Des investigations géologiques ont montré que les compositions minéralogiques varient
en fonction de la profondeur dans la formation du Callovo — Oxfordien (Fig. 2.8). En vue des
modélisations THM couplée a ’échelle du site de stockage, il est important d’étudier la
variabilit¢ des propriétés mécaniques dans la formation du Cox, soit en fonction des
compositions minéralogiques des argilites. Dans cette étude, selon la disponibilité¢ des
carottes, nous avons choisi d’étudier les carottes d’argilites issues de trois profondeurs dont
les compositions minéralogiques ont été¢ présentées dans le chapitre 2. Pour chaque
profondeur, nous proposons de réaliser des essais de micro-indentation et de mini
compression pour les cing gammes d’humidité relative (50%, 70%, 80%, 90% et 100%). En
revanche, seule la direction de chargement parallele aux plans de stratification sera
considérée. Les identifications géologiques des trois profondeurs sont données dans tableau
5.1. 11 faut noter que les résultats obtenus dans ce chapitre permettront la validation des

modeles mésomécaniques a proposer dans le chapitre 6.

Tableau 5.1 Identification des trois profondeurs choisies

Carottes Forage Profondeur (m)

Profondeur 1 EST30369-30370-30371 (490 m) OHZ1203 De 490.08 a4 490.30

Profondeur 2 EST22532-22533-22537 (503 m) PPA39 De 503.24 4 503.43

Profondeur 3 EST30447 (522m) OHZ1204 De 521.89 a

5.1. Composition minéralogique

La description des compositions minéralogiques notamment celle de la fraction argileuse
pour les trois grammes de profondeur sont données dans le tableau 5.2 et 5.3. On observe que
la quantité de quartz et de calcite augment avec 1’augmentation de la profondeur entre 490m
et 522m tandis que celle d’argile diminue. Les variations minéralogiques sont également
illustrées dans les Fig. 5.1. Il faut noter que la présence de smectite rend les argilites tres
sensibles a la saturation en eau. Sur la Fig. 5.1 (b), on constate que la quantité de smectite

diminue avec I’augmentation de la profondeur.
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Clay Quartz Carbonate
Profondeur 1 58 23 19
Profondeur 2 51 24 25
Profondeur 3 46 26 28

Tableau 5.3 Compositions minéralogiques de la phase argileuse déterminées a partir de la diffraction

au rayon X des échantillons naturels, saturés a I’éthyléne-glycol et chauffés

Expanded
Mlite (%) Chlorite (%) mineral (%) Kaolin (%)
Sm + (10-148)

Profondeur 1 56 3.7 26.3 14

Profondeur 2 57.3 3.7 22 17

Profondeur 3 54 10 21 15

Composition (%) Composition (%)
0,2 0,4 0,6 0,8 0 0,05 0,1 0,15 0,2

-490 } 1o A i -490 } } A i
-495 -495 +
-500 -500 +
-505 -505 T —/—smectite

—/—clay
- 510 +
510 —O—calcitet+quartz >10
-515 -515 +
-520 -520 +
525 L Depth(m) 525 L Depth(m)

(a) (b)

Fig. 5.1 Compositions minéralogiques en fonction de la profondeur : (a) calcite, quartz and argile; (b)

© 2012 Tous droits réservés.
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5.2 Résultats des essais en fonction de profondeur

Dans ce paragraphe, nous présentons les résultats expérimentaux issus des essais de
micro- indentation et de mini compression effectués sur les carottes issues des trois
profondeurs différentes. Nous allons mettre en évidence la variabilit¢ des propriétés
mécaniques en fonction de profondeur.

5.2.1. Propriétés élastiques initiales

Les propriétés €lastiques sont déterminées a partir des essais de micro indentation. Afin
de pouvoir plus facilement comparer les résultats en fonction de la profondeur, on présente les
courbes de force — enfoncement sur la Fig. 5.2. Sur cette figure, nous pouvons clairement
observer une forte différence de la raideur ¢lastique entre les trois profondeurs, ce pour toutes

les valeurs d’humidité relative.

Tableau 5.4 Module d’¢élasticité pour les essais de micro indentation sous humidité relative contrélée

pour les trois séries de profondeur.

RH 44% 55% 75% 78% 89% 99%
490 m
E(MPa)
4338 4086 3303 2455 2034 1462
(moyen)
RH 46% 59% 73% 7% 90% 99%
S03m 1 E(MPa)
5056 X 4373 3956 3347 2850
(moyen)
RH 44% 55% 72% 78% 87% 99%
322m | E(MPa)
7434 7195 6278 6019 5539 4836

(moyen)

En utilisant la méthode de dépouillement présenté au chapitre 3, le module élastique
initial est déterminé a partir des essais de micro indentation. La variation du module élastique
en fonction de ’humidité relative et de la profondeur est présentée dans le tableau 5.4 et
d’avantage illustrée sur les Fig. 5.3 et Fig. 5.4. Pour chaque profondeur, la tendance de
diminution du module élastique avec I’augmentation de I’humidité relative est de nouveau
confirmée. Sur la Fig. 5.4, on peut observer que le module élastique augmente avec la
profondeur pour les cinq gammes d’humidité relative. Ces résultats sont en concordance avec

les teneurs en argile et en smectite en fonction de la profondeur (Fig. 5.1).
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Micro indentation test Micro indentation test
500 T 500 -+
Force(N) Force(N)
400 RH46% 400 ¢ RH70%
300 1 ——depth:490 m 300+ ——depth:490 m
——depth:503 m ——depth:503 m
200 + ——depth:522 m 200 + ——depth: 522 m
VANV AN ANAL LS AR A AV T
100 - ! ’ ;_-, 100 - ! *-'f
0 Enfoncement(mm) 0. . Enfoncement(mm)
0 0.02  0.04 006 0.8 0 0.02  0.04  0.06  0.08
(a) (b)
Micro indentation test Micro indentation test
500 - 400 T
Force(N) Force(N)
——depth:490 m RHS85%
400 T — depth:503m RH75% 300 1
——depth:522m —depth:490 m
300 4 —depth:503 m
——depth:522 m
200 +
200 ~
VANV ANV ANVAL S AN A 4 100 4
100 1 CLEEEEEE] PR
0 . . Enfoncelment(mm)I 0 Enfoncement(mm)
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0 0.02 0.04 0.08 0.1
(c) (d
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Micro indentation test
300 T Force(N)
RH100%
200 T —depth:490 m
—depth:503 m
—depth:522 m Fig. 5.2 Courbes de force — enfoncement des essais
de micro indentation en fonction de la profondeur
100 +
| E— sous différentes gammes d’humidités relatives
(REERELL
0 Enfoncement(mm)
0 0.02 004 006 0.08 0.1
©)]
9000 T
6000 T+
3000 +
—0—Depth 1: 490 m
—O—Depth 2: 503 m
—2—Depth 3: 522 m
RH
0 f f |
40% 60% 80% 100%

Fig. 5.3 Variations du moulu élastique en fonction de I’humidité relative issues des essais de micro

indentation pour les trois profondeurs.
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0 3000 6000 9000
-490 A : |
E (MPa)
-495
-500 AL
-505

—— RH(44%-46%)
=510 T | —o—RH(72%-75%)
—0—RH(77%-78%)
=515 1 | =—RH(87%-90%)
—— RH(98%-99%)

520 1 L\

Depth (m
55 L pth (m)

Fig. 5.4 Variations du module ¢lastique issues des essais de micro indentation en fonction de la

profondeur pour cinq gammes d’humidité relative.

5.2.2.  Propriétés a la rupture

Les propriétés a la rupture sont étudiées a partir des essais de mini compression. Afin
d’avoir une vision globale du comportement globale des argilites, sur la Fig. 5.5, nous avons
présenté¢ les courbes de contrainte/déformation pour les échantillons issus des trois
profondeurs. On note que, pour toutes les gammes d’humidité relative, I’argilite issue de la
profondeur de 490m présente la plus faible résistance mécanique et la plus grande
déformation. Nous présentons sur la Fig. 5.6 les valeurs de la contrainte et de la déformation
axiale a la rupture en fonction de I’humidité relative et avec les comparaisons entre les trois
profondeurs. On observe que pour toutes les profondeurs, la résistance et la déformation a la
rupture diminuent quand 1’humidité relative augmente. En plus on a les mémes tendances de
variations pour les trois profondeurs. Sur la Fig. 5.7, les variations des parameétres de rupture
sont exprimées en fonction de la profondeur. On peut observer une nette influence de la
profondeur sur ces paramétres. En particulier, la contrainte a la rupture augmente avec la
profondeur. Sur la Fig. 5.7 (b), on note que pour les gammes d’humidité relative de 50% et
75%, la déformation axiale a la rupture diminue avec la profondeur. En revanche, pour les cas
a saturation élevée (HR80%, 90% et 99%), cette déformation peut augmenter avec la
profondeur. Ce phénomeéne pourrait indiquer que l’influence de la profondeur sur la

déformation axiale est plus visible pour I’humidité relative faible.
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37 c; (MPa)

RH99%

Fig. 5.5 Courbes de contraintes — déformations lors
des essais de mini compression en fonction de la

profondeur et avec différentes humidités relatives
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1.1 +
€1max (%)
Fig. 5.6 Evolution des propriétés mécaniques
1 4
a la rupture en fonction de I’humidité relative
pour les trois gammes de profondeur.
0.9 +
08 1 —— depth:490 m ,
' —0—depth:503 m :
—o—depth:522 m .
RH
0.7 i } |
40% 60% 80% 100%
0 40 60 0.7 0.8 0.9 1.1 1.2
-490 A— | -490 A
Cslmax(l\/IPa)
-495 + -495
-500 + -500 A
-505 + -505 A
-510 + ——RH50+5% -510 1
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520 T —o—RH99% -520 + L AL ——RH89+1%
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sp5 L Depthm) -525 L Depth (m)
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Fig. 5.7 Evolution des paramétres a la rupture en fonction de la profondeur pour cinq valeurs
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5.3. Influence de la composition minéralogique

Les résultats présentés précédemment sont maintenant interprétés par rapport a la
composition minéralogique. Pour ce faire, nous utilisons les résultats obtenus au chapitre 2 sur
la composition minéralogique des argilites du Cox. L’objectif ici est de mettre évidence les
liens entre composition minéralogique et les principales propriétés mécaniques. Pour des
raisons de simplicité, seules les trois principales phases (calcite, quartz et argile) seront
considérées.

Les variations du module ¢élastique en fonction de la composition minéralogique sont
présentées sur la Fig. 5.8 pour les essais de micro indentation. Nous observons que le module
¢lastique diminue avec I’augmentation d’argile contenue et augmente avec 1’augmentation de
calcite et de quartz.

Pour les paramétres a la rupture, soit la résistance et la déformation axiale a la rupture,
leurs variations en fonction de la composition minéralogique sont présentées sur la Fig. 5.9 et
5.10. Nous observons que la résistance a la rupture diminue avec 1’augmentation d’argile et
augment avec la teneur en calcite et quartz, ceci pour toutes les gammes d’humidité relative.
Quant a la déformation axiale a la rupture, celle-ci augmente avec la teneur en argile et
diminue avec les fractions de calcite et quartz, pour les gammes d’humidité relative a 50% et
75%. En revanche, pour les séries d’humidité relative a 80%, 90% et 99%, on ne peut pas

observer de tendance nette dans les variations de la déformation axiale avec les compositions

minéralogiques.
10000 T & (pay 10000 T E (MPa) ——Hr(44-46)%
——Hr(44-46)% —o—Hr(72-75)%
—0o—Hr(72-75)% —o—Hr(77-78)%
8000 + ——Hr(77-78)% 8000 ——Hr(87-90)%
——Hr(87-90)% ——Hr(98-99)%
6000 4 ——Hr(98-99)% 6000 -
4 4000
4000 599 m 522 m
2000 1 503 m 2000 203 m
AANAAAHAAA S S IErE T
(T 90m (AT
0 : : | 0 4 : !
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Fig. 5.10 Evolution de la déformation axiale a
la rupture en fonction de la composition
minéralogique aux cinq gammes d’humidité

relative : (a) argile, (b) calcite et (c) quartz.

5.4 Conclusion

L’objectif de ce chapitre était d’étudier I’influence de la profondeur sur le comportement

mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien. Pour cela, une série d’essais a été effectuée

pour les trois gammes de profondeur différentes en humidité relative controlée.

Les résultats obtenus ont permis de montrer une nette influence de la profondeur sur le

comportement mécanique des argilites. En association avec les analyses minéralogiques,

I’influence de la profondeur peut étre expliquée par la variation de la composition

minéralogique:

- Le module élastique et la contrainte a la rupture augmentent avec la profondeur, soit

I’augmentation des phases en calcite et en quartz.

- La déformation axiale a la rupture diminue avec la profondeur, particulierement a

I’humidité relative faible (50% et 75%) ; Ceci est essentiellement dii a diminution de

teneur en argiles.

- La teneur en argile est un facteur crucial pour le comportement mécanique des argilites.

La phase argileuse développe d’importante déformation plastique et est tres sensible a la

saturation en eau.

© 2012 Tous droits réservés.
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Chapitre 6 Modélisati on mésoscopique

Dans ce chapitre, nous présentons une extension d’un modéle mésomécanique a la
description du comportement mécanique des argilites du Cox avec la prise en compte des
influences de la saturation. Le modéle mésomécanique a été formulé en utilisant I’approche
incrémentale de Hill [Hill, 1965 ; Guéry, 2007] dans le cadre d’homogénéisation non linéaire.

Dans ce mode¢le, ’argilite est schématisé par un milieu composite triphasé, constitué¢ de
grains de quartz et de calcite dispersés dans une matrice argileuse. L’extension proposée ici
consiste a prendre en compte les effets hydriques sur le mécanisme de déformation plastique
de la matrice argileuse. En effet, on supposera que les comportements mécaniques des grains
de quartz et calcite ne sont pas sensibles a la teneur en eau. Dans une premiere approche,
I’effet hydrique sur la plasticité de la matrice argileuse sera pris en compte par la pression
capillaire. Une contrainte effective généralisée sera alors utilisée pour décrire I’impact de la
pression capillaire sur la déformation plastique. Aprés avoir déterminé les paramétres du
modele, des comparaisons entre simulations numériques et les données expérimentales seront

présentés.

6.1. Principe de I’Approche incrémentale
Nous rappelons ici les grandes lignes de 1’approche incrémentale de Hill [Hill, 1965],

adaptée ici a la modélisation de I’argilite du Cox.

Phase 0: Matrice argileuse
(Comportement élastoplastique)

Phase 1: Calcite
(Comportement élastique)

Phase2: Quartz
(Comportement élastique)

Fig.6.1 Schéma du volume élémentaire représentatif de I’argilite du Callovo — Oxfordien [Guéry et al.,

2008].

L’argilite du Cox est considéré comme un matériau hétérogeéne a trois phases, constitué
de grains de quartz et de calcite qui sont immergés de facon aléatoire dans la matrice
argileuse. Ainsi, le volume élémentaire représentatif (VER) de I’argilite est illustré dans la

Fig. 6.1. L’approche incrémentale proposée par Hill (1965) consiste a déterminer un opérateur
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tangent macroscopique en se basant sur des lois de comportement locales des phases
constituantes.

La forme incrémentale de la loi de comportement locale s’écrit alors :

o(z)=L:£(z) (6.1)

&(z) et £(z) sont respectivement les champs locaux de contrainte et de déformation.

Par ailleurs, le champ de déformation local sera relié a celui macroscopique par la loi de

localisation :

£(2)=A(2):E (6.2)

Le tenseur d’ordre 4, A(z), désigne ’opérateur tangent de localisation des déformations

dont la forme dépend du schéma d’homogénéisation adopté. En faisant la moyenne volumique

des contraintes, la loi de comportement macroscopique s’écrit :

£=(s(2))=L"":E (6.3)

L’opérateur tangent macroscopique est déterminé par :
L =(L : A) (6.4)

Cependant, comme les champs locaux de contraintes et de déformation sont généralement
non uniformes au sein de chaque phase, il est quasiment impossible de déterminer

analytiquement la moyenne précédente. Des hypothéses simplificatrices sont souvent admises.

Tout d’abord, en tout point z d’une phase (r) donnée, la relation liant les taux de déformation
au taux de contrainte peut €tre approchée par :

vze(r), o(z)=Li():£(2) (6.5)

L (g, ) est détermine pour un ¢tat de déformation dit de reférence, & , qui est

généralement prise comme la moyenne des déformations dans la phase (r). Cette
simplification implique que I’opérateur tangent de chaque phase est uniforme. La relation

incrémentale de localisation se simplifie alors sous la forme :

g =A :E (6.6)

=r r' =
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ou A est I’opérateur tangent de localisation des déformation moyennes par phase £ 1

faut noter que cette hypothése constitue le principal défaut de la méthode incrémentale,
conduisant souvent a des réponses trop raides.

En utilisant le schéma de Mori — Tanak [Mori et Tanaka, 1973] en tenant compte de la

morphologie d’un systéme inclusions- matrice, I’opérateur tangent de location (A, ) prend la

forme analytique suivante :
A, =[1+P! (L, -L,) ] :{Z frA?}l (6.7)
]P’,? est le tenseur de Hill dépendant de la forme de I’ellipsoide (|, ) et de son orientation et
des propriétés tangentes (L) de la matrix argileuse. Et les grains de calcite et de quartz ayant
la. méme morphologie, on notera ]P’,? = IPS =P, avec P} =SF(L,):L, (SFest le tenseur
d’Eshelby). A cause de I’anisotropie de I’opérateur tangent de la matrice (L, ), la
détermination du tenseur de Hill ( IP’,(: ) nécessite un recours a des calculs numériques

[Ghahremani, 1977 ; Gavazzi et Lagoudas, 1990].

Avec la simplification faite, on peut déterminer 1’opérateur tangent homogénéisé¢ comme
suit :
Lo =Y fL, :A,r=0,2 (6.8)
r

f.est la fraction volumique de la phase (r). Comme évoqué précédemment, la méthode

incrémentale originale de Hill conduit souvent a des réponses trop raides principalement a
cause de I’hypothése d’un champ local uniforme des phases. Différentes techniques de
correction ont été proposées afin d’améliorer la prédiction numérique de la méthode. Par
lesquelles, la méthode dite d’isotropization est souvent utilisée. Il consiste a extraire une
partie isotrope de I’opérateur tangent de la matrice pour calculer le tenseur d’Eshelby, de Hill
ou de I'opérateur tangent macroscopique. Cette méthode est également utilisée ici dont les

détails de mis en ceuvre sont donnés par [Guéry, 2007, 2008 ].

6.2 Concept de la contrainte effective en milieux partiellement saturés
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L’argilite du Cox est un milieu poreux a trois phases a 1’échelle mésoscopique. La
quasi-totalité des pores se trouvent dans la matrice argileuse. Par conséquent, on suppose que
le couplage poromécanique affecte seulement le comportement plastique de la matrice.
Concernant la modélisation plastique des milieux poreux saturés et partiellement saturés, il est
connu que I’écoulement plastique doit étre controlé par la contrainte et les pressions des
fluides comme forces thermodynamiques indépendantes. Différentes approches ont été
proposées pour la modélisation plastique des milieux partiellement saturés ; le modele de
Barcelone en utilisant la contrainte nette et la succion [Alonso et al., 1990, Jia et al., 2010],
modeles basés sur le contrainte effective de Bishop [Bishop, 1959] et ses variantes [Fredlund and
Rahardjo, 1993 ; Hoxha et al., 2007], le concept de pression de pore €quivalente [Coussy, 1995].
L’avantage d’utiliser le concept de contrainte effective est de permet d’avoir une formulation
unifiée pour les conditions saturé et non saturée. Dans la présente étude, on propose de
formuler un modéle plastique pour la matrice argileuse partiellement saturée avec le concept
de contrainte effective.

Rappelons d’abord la contrainte effective proposée par Bishop [Bishop, 1959] :

o'=g+[ 2P +(1-1) P, ]S (69)
y est un parameétre tenu compte de la phase fluide du matériau saturé. La pression capillaire
est définie comme la différence entre la pression de gaz et celle de liquide :

P =Py =P (6.10)

En reportant (6.10) et en prenant y =S, dans (6.9), on obtient :

o'=g-[S,p.+(1-5,)p, |9 (6-11)

On note que (6.9) et (6.11) décrivent un comportement incompressible de la matrice solide et

quand S, =1, on retrouve la contrainte effective de Terzaghi pour milieux poreux saturés.

En vue de la modélisation plastique de la matrice argileuse, on propose une extension de

la contrainte effective précédente sous la forme suivante :

é—:g—i_ﬂ(pc)ﬁié P ﬁi :(l_sw)pg+swpl (612)
La variable P, définit une pression de pore équivalente dans un milieu partiellement saturé.

Le coefficient £ , qui est supposé fonction de la saturation, joue un réle essentiel dans la

déformation plastique. Afin d’assurer une transition continue de 1’état non saturé a celui
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saturé, et supposant que la validité de la contrainte effective de Terzaghi pour la modélisation

plastique des milieux poreux saturés [Buhan et Dormieux, 1966], il est proposé

queS, »>1,5—>1.

L’évolution de S en fonction de saturation peut étre obtenue par des analyse
micromécaniques. Dans un souci de simplicité, nous adoptons une démarche macroscopique
et I’évolution de f est déterminée a partir des données expérimentales, comme celle proposée

par [Hoxha et al., 2006]. Il s’est exprimé comme la fonction de la pression capillaire, qu’est
calculé a partir I’état de contrainte de pic des essais de compression triaxial sur I’argilite non

saturée.

B(p.)=a-exp(-b-p,)+c, a=0.777,b=0.072,c =0.2 (6.13)

Le calage de cette fonction est présenté sur la Fig. 6.2.

1
0.8
0.6
A data
simulation
0.4
0.2 'y
capillary pressure (MPa)
1 1 1

0 1
0 50 100 150 200

Fig. 6.2 Evolution du coefficient £ en fonction de la pression capillaire.

6.3 Comportement local des phases
Comme précédemment indiqué, les grains de calcite et de quartz sont considérés comme

ayant un comportement élastique linéaire sans effets hydriques. Le comportement de la

matrice argileuse est décrit par un modele plastique avec une loi d’écoulement non associée.

6.3.1 Modele élastoplastique de la matrice argileuse

En supposant une forme quadratique de [’énergie libre, la loi de comportement

¢lastoplastique est exprimée sous forme incrémentale suivante :
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dg(g,ﬂ)=(€(pc):(dﬁ—dgp)—bdﬁé' (6.14)

Le coefficient b désigne le coefficient de Biot de la matrice argileuse, ﬁpreprésente le

tenseur des déformations plastiques. En supposant un comportement isotrope, le tenseur

d’élasticité de la matrice argileuse s’exprimé sous la forme :C(p, ) =3k(p,)J+2x(p,)K,
avec k( P, ) et ,u( P, ) comme les modules de compressibilité¢ et de cisaillement qui peuvent

dépendent de la pression capillaire p, .

La fonction de charge plastique est exprimée par un critére de type Drucker — Prager
[Drucker et Prager, 1952]:

f(gr)=a+a’ (')(p-c,) <0, p=u(g). a=\Fs:s. s=g-2w(g) 19

Le parametre c, correspond a la résistance en traction hydrostatique en relation avec la
cohésion du matériau. L’écrouissage plastique est défini ici par 1’évolution du coefficient de

p

.+, en fonction de la variable

frottement & , la valeur initiale ¢ a la valeur finale &
d’écrouissage y":

ap(yp)=aﬁ1—(arﬁ’]—a§)efbyp (6.16)

Le paramétre b contréle la cinétique de 1’écrouissage plastique.

Comme pour la plupart des géomatériaux, une loi d’écoulement plastique est adoptée. Le

potentiel plastique s’écrit sous la forme :

F(&.7°)=a+n"(7")p (6.17)
Le coefficient ° controle le taux de déformation plastique volumique: le cas 7" >0

correspond a une déformation plastique dilatante et 7 <0 a une contractance plastique.
Afin de prendre en compte la transition entre la contractance et la dilatance, on suppose que le

coefficient B est une fonction de la variable d’écrouissage :
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p

—b'yP
n®(r")=nd—(nd —nd)e™ (6.18)
nyetny caractérisent respectivement les coefficients de dilatance initiale et finale.

La loi d’écoulement plastique non associée s’exprimé sous la forme suivante :

gp_j;a_F_j; 'B_p1+\/§ 2
= ‘oo 3° V2 [sis

7ty (6.19)
y=0 Sif(g‘,}/p)éo, f.(o:,j/p)<0

7>Osif(g',7’))=0, f(a,;/p):o

7P =\/§dev(£"):dev(§p)=y‘ (6.20)

Le tenseur dev ( é P ) est la partie déviatorique de & ?. Le multiplicateur plastique 7 est déterminé

a partir de la relation de cohérence plastique :

f(g',yp)zaf(ag(;yp):g'+af (agy;yp)y":o (6.21)
En reportant (6.19) dans (6.14), on obtient :
oF (o,
¢ =C(p,):|£-7 ((320'7) (6.22)
En reportant (6.22) dans (6.21), on obtient :
Me-r) ol s, Fler')] o(e.2?)
= :C(p,):| £-7 oo o 7=0 (6.23)
Donc:
af(ag"yp) C(p,):¢
- g (6.24)
! of (a',;/p) 'GF(g',yp) of (gI,J/p)
oo P.): ag' - oy "
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La formulation incrémentale des équations constitutives est obtenue en remplacant y par
(6.24) :

ISE

=L,:

[,

(6.25)

L’opérateur tangent L au comportement de la matrice argileuse est compté a partir de la

relation de consistance (6.21) et les relations (6.15) et(6.17) :

C(p,) si f(a',}/p)SO,f(OJ,}/p)<0
L, = c( c):2F®§f0_:C(pc) (6.26)
C(pc)— =h = si f(g',}/p)=0,f(a yp):O
of oF of
h=—-:C(p,): ———— 6.27
o (p) R (6.27)
En utilisant les relations (6.15) et (6.17), on obtient I’expression suivante :
L, =3kJ+2k,K-2k;n®1-2k,1®n—-2k;,n®n (6.28)
avec :

2~
|
~
—~
e]
(¢]
N—
7~ N\
p—
|
Q
el
is)
> =~
—~
)
o
—
N—
-~
[\
I
=
—~
e]
(¢]
N—
~
W
I
=
—
=)
(¢]
N—
T~
Q
o
=
—~
o
(¢]
N—

o b da’
h=a ﬂ k(pc)+3:u(pc)_(p_cp) d]/p .

6.4 Application du modéle

Nous présentons maintenant la détermination des parametres du modéle et son

application a la modé¢lisation du comportement mécanique de D’argilite du Callovo —
Oxfordien en conditions saturée et non saturée.
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6.4.1. Identification des parametres

Le modéle mésomécanique décrit le comportement mécanique de ’argilite saturé et non
saturé¢ au moyen de 18 parameétres. On suppose que 1’argilite a I’humidité relative de 100% est
enticrement saturé. Les caractéristiques mécaniques du matériau en état saturé sont
considérées comme celles de référence pour étudier les effets de la désaturation sur les
propriétés mécaniques de 1’argilite. Les paramétres du modele sont 6 coefficients élastiques, 7
parametres impliqués dans le comportement plastique de la matrice. Les parametres élastiques

associés a la calcite et au quartz ont été choisis selon la littérature [Lide, 2004] : pour la
calcite, E, =95GPa ,v, =0.27 ; pour le quartz, E, =101GPaetv, = 0.06. Mais pour la matrice
argileuse, les coefficients ¢lastiques ne sont pas précisément connus. Pour cette raison, les
parametres ¢€lastiques de la phase argileuse(Eo,vo)sont déterminés a partir des modules

macroscopiques sous condition saturée (RH100%, profondeur: 503m) déterminés
expérimentalement sur 1’argilite par 1’utilisation du schéma d’homogénéisation linéaire (Mori
— Tanaka) :

-1

k f
khom = f ' . 6.29
[rz_(; ' 3kr+4,uoj(sz_(;3kr+4,uo] (6.29)

f ll’ll’

ﬂ _ 0 ' lLlO (9k0 +8ﬂ01+ 6/Llr (kO +2/’l0) (6.30)

S

=

=]

=1
~
I

s=0 Hy (9k0 + 8/“0)+ 61ur (kO + 2:“0)

k. etz représentent respectivement les modules de compressibilité et de cisaillement de la
phase r etk, etz ceux du milieu macroscopique. f, représente la fraction volumique de la
phase r (profondeur 503m: f, =50%, f =25% et f,=25% ). On résout ensuite

numériquement les équations non linéaires (6.29) et (6.30) dont les inconnus sontk, et 1, . Les

parametres  ¢lastiques de la  matrice argileuse obtenus sont les suivants:

E, =1300 MPaetyv, =0.2.

Les autres parametres nécessaires pour la description du comportement plastique local
ont été déterminés par calibration sur un essai de mini compression uniaxiale a une
profondeur de 503m sous en condition saturée (RH100%) (Fig. 6.3). Les valeurs retenues sont

résumées dans le tableau 6.1.
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RH100%

o experiment

——simulation

81.
1

0 0.005 0.01

Fig. 6.3 Mini compression simple, profondeur 503m, f, =50%, f, =25%et f, =25%.

Tableau 3.1 Valeurs représentatives des parameétres du modele

Phase (0) Phase (1) Phase (2)
Phase
Clay Calcite Quartz
E, =1300 MPa E =95 GPa E, =101 GPa
Elastic
parameters v, =02 v, =027 v, =0.06
al =04,a =0.85
b=700 =0.3
Plastic ’ ﬂo
parameters ﬂn? ~0.8.b' = 400
c, =13

La Fig. 6.4 présente la relation entre le module €lastique de la matrice argileuse et la pression

capillaire. A partir de ces données, les relations empiriques suivantes sont déterminées :

P — pC(R)

E, (P, )(MPa)=1300+6.56
o(p.)(MPa) G

P. (R)représente une pression capillaire de référence.

© 2012 Tous droits réservés.
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2000 —+
Eo (MPa)
1500 +
'
1000 + Eo = 6,56(pc-p:0)/p.0 + 1300
R2=0,9502,pc0=1,36MPa
500 +
0 : : Pc (Mpa) |
0 40 80 120

Fig. 6.4 Effet de la pression capillaire sur le module élastique de la matrice argileuse.

6.4.2. Validations expérimentales
Apres avoir identifié les paramétres, on se propose d’évaluer les capacités prédictives du
modele sous différentes humidités relatives controlées par la simulation de tous les essais de

mini compression a température ambiante (20+2°C).

Essais de mini compression

Les comparaisons des courbes de contrainte — déformation entre les simulations et les
données expérimentales sont présentés sur le Fig. 6.5 pour des essais de mini compression
sous différentes humidités relatives controlées. Ces comparaisons indiquent une bonne
concordance entre les prédictions du modele et les données expérimentales. Ces résultats

fournissent une premicre validation du modele pour 1’étude de 1’argilite.

Essais de compression triaxiale

Pour évaluer davantage les capacités prédictives du modele, le modéle mésomécanique
est appliqué a la simulation des essais de compression triaxiale a 2, 5, et 10MPa de pression
de confinement pour la profondeur 467m et sous trois différentes valeurs différentes de
I’humidité relative (HR50%, HR75% et HR100%). Les comparaisons entre les simulations et
les données expérimentales sont présentés sur les Fig. 6.6 a Fig. 6.8 pour 1’ensemble des
essais. De nouveau, il y a une bonne concordance entre les prédictions du modele et les

données expérimentales.
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Fig. 6.5 Simulation des essais de mini compression :

profondeur 503m, f, =50%, f, =25%et f, =25%

105

http://doc.univ-lille1.fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

“61-03 (MPa)
Sl o‘?}
<
<
>
OO
>
<
> 2MPa
2MPa 7 RH75%
RH100% o
€
K2 4 . , M -0.005 0 0.005 0.01 0.015

-0.01  -0.005 0 0.005 0.01 0.015 0.02

BT 6,-05 (MPa)
%40 T 00
s < <
35 T o2
<& <
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6.5 Conclusion

Un modéle mésomécanique a été retenu et appliqué afin de décrire les principales
caractéristiques mécaniques des argilites du Callovo — Oxfordien mise en évidence dans les

chapitres 3, 4 et 5, notamment les influences de la saturation (humidité relative). La
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formulation du modele est basée I’approche incrémentale de Hill en considérant I’argilite du
Cox comme un matériau hétérogene a trois phase, constitué¢ des grains de quartz et de calcite
et d’une matrice argileuse. Les phases de calcite et de quartz ont un comportement mécanique
de type ¢élastique linéaire et ne sont pas affectées par la saturation. La sensibilit¢ du
comportement mécanique de 1’argile a la teneur en eau est prise en compte dans la
modélisation du comportement ¢élastoplastique de la matrice argileuse en utilisant un concept
de contrainte effective généralisé aux milieux poreux partiellement saturés. L’identification
des paramétres du modele a été effectuée a partir des essais de mini compression simple.
Nous avons obtenu de bonnes concordances entre les simulations numériques et les données
expérimentales. Cependant, une validation plus approfondie reste encore nécessaire pour

déterminer plus précisément le domaine de validité du modéle.
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Conclusion générale

L’objectif du travaille présenté dans ce mémoire consistait a caractériser le comportement
mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien en prenant en compte les influences de
I’humidité relative, de la température, et de la composition minéralogique. Les données
expérimentales obtenues serviront a la modélisation des phénoméenes de couplage THM dans

le cadre du stockage de déchets radioactifs.

Les essais de micro indentation et de mini compression ont ¢té réalisés sur des échantillons a
petits échelles pour d’étudier ’influence de couplage THM et de la profondeur sur le
comportement mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien. L utilisation des échantillons
de petite taille permet d’obtenir plus facilement un état de saturation quasi uniforme et

d’éviter la fissuration des échantillons lors de désaturation et de resaturation.

Le comportement mécanique de I’argilite est fortement influencé par le degré de saturation et
I’anisotropie structurelle. Le module élastique dans la direction perpendiculaire aux plans de
stratification est plus faible que celui dans la direction parallele. En conditions saturées, la
résistance a la rupture est quasi identique pour les deux directions principales de chargement.
La déformation a la rupture est plus grande pour la direction perpendiculaire que celle
paralléle en raison de la fermeture progressive des plans de stratification. Le module ¢lastique
et la résistance a la rupture augmentent avec la désaturation du matériau. Parmi les nombreux
facteurs liés au processus de désaturation et de resaturation, la pression capillaire joue un role
essentiel en raison de la petite taille des pores de 1’argilite. L effet de 1’anisotropie structurale

s’est intensifié en conditions non saturées.

Le comportement mécanique de 1’argilite est aussi influencé par la température. La pression
capillaire augmente avec I’augmentation de la température pour la méme valeur du degré de
saturation. Le degré de saturation augment aussi avec I’augmentation de la température a la
méme humidité relative. Le module élastique et la contrainte a la rupture diminuent avec
I’augmentation de la température. En plus, ces phénoménes sont amplifiés avec
I’augmentation de I’humidité relative. La cohésion diminue et I’angle de frottement augmente
avec |’augmentation de température. Cependant, il est important de souligner que le
comportement mécanique des argilites du Cox est plus sensible a la saturation qu’a la

variation de température.
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Par ailleurs, la composition minéralogique des argilites varie en fonction de la
profondeur. Les résultats des essais ont montré une influence du parametre profondeur sur le
comportement mécanique des argilites. Quand la profondeur augmente, le module élastique et
la contrainte a la rupture augmentent, et la déformation axiale a la rupture diminue,
notamment pour de faibles valeurs de I’humidité relative. Cette dépendance des propriétés
mécaniques avec la profondeur peut étre corrélée avec la variation des compositions
minéralogiques des argilites. Il a ét¢ montré que le module élastique et la résistance a la
rupture diminuent avec 1’augmentation de la teneur en argile et augmentent avec celles de
calcite et quartz, de méme pour la déformation axiale a la rupture notamment a de faibles

valeurs de ’humidité relative.

Nous avons utilisé une extension du modele mésomécanique pour décrire le comportement
mécanique des argilites du Callovo — Oxfordien en conditions partiellement saturées.
Celles-ci peuvent étre considérées comme un milieu hétérogeéne a trois phases constitué¢ des
grains de quartz et de calcite répartis de fagon aléatoire dans la matrice argileuse. La
formulation du modele est basée sur I’approche incrémentale de Hill dans le cadre des
méthodes d’homogénéisation non linéaire. L’extension consiste a prendre en compte les effets
hydriques sur le comportement mécanique des argilites. Ces effets sont pris en compte dans la
déformation plastique de la matrice argileuse a 1’aide d’un concept de contrainte effective
généralisée. Nous avons obtenu de bonnes concordances entre les simulations numériques et

les données expérimentales.

En perspective, des études expérimentales complémentaires peuvent &tre réalisées confirmer
certains phénomenes observés dans cette étude, notamment en ce qui concerne les effets
thermiques. Par ailleurs, il est également important d’étudier les impacts de 1’anisotropie
structurale sur le comportement plastique des argilites. En effet, ces effets peuvent s’avérer

primordiaux dans I’analyse de la zone endommagée autour des ouvrages de stockage.
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Annexe 1 : Photos des dispositifs expérimentaux et des échantillons

Photo A2 : Photo d’une scie a fil.
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(a) (b)

Photo A3 : Echantillons de essais (a) de micro indentation, (b) de mini compression simple.

Photo Ada
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A4(b)

Photo A4: Photo d’une carotteuse spéciale : (a) vue générale, (b) vue détaillée
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Photo A5 : Photo d’une polisseuse.

Photo A6 : Photo du systeme MICROPE.
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Photo A7 Dispositif expérimental pour essais de micro- indentation et de mini compression a

température et humidité relative controlées.

Photo A9 : Photo d’un échantillon aprés un essai de micro indentation.
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Photo A1l : Photo des échantillons endommagés en enceinte de Hr70% a 60°C.

Photo A12 : Photo des échantillons fracturés en enceinte de Hr98% a 80°C.
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Photo A13 : Photo des échantillons fracturés en enceinte de Hr85% a 80°C

Photo A14 Un échantillon testé lors d’un essai de compression triaxiale drainée sous température

imposée.
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Annexe2 : Courbes de contr ainte- déformation issues des essais de mini-

compression sous différentes humidités relatives

Mini compression simple

1 o1 (MPa)
30 7 Hr55%
5 £
2 £
154
10r = '“',
=
54 u
%) €1
-0,005 0 0,005 0,01 0,015
(a)
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31(\)/Iini compression simple

T o1 (MPa)
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0 1
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! ]
C—
L 82 raY | | 81 |
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Mini compression simple

0 To, (MPa)
-gﬁ 1 Hr89%
200+
154
10 l

T (LG

%)
L raY | |
I U T T

-0,004 0,002 0,008 0,014 0,02

(d)
Miini compression s imple
20T o1 (MPa)
Hr99%
1 4
10 {
=
&
| 82 O | | | | 81 |

-0,01 0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025

(e)
Fig. A1 Courbes de contraintes - déformations pour les essais de mini compression simple pour les

cinq séries d’humidité relative dans 1’axe d’orientation perpendiculaire.
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40 +
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Mini compression s imple

30T 5, (MPa)
5 - Hr78%
2 1
15 &
10 {r
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Mini compression simple
20 1

I o1 (MPa)

Hr99%
15%+
10 +
5 4

L 82 rAY l l 81 |
-0,002 0,002 0,006 0,01
(e)

Fig. A2 Courbes de contraintes - déformations pour les essais de mini compression simple pour les cinq

séries d’humidité relative dans 1’axe d’orientation paralléle.
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Annexe 3 : Courbes isothermes de déso rption sous différentes valeurs de

température

180 T g 100

Hr (%)

Sw (%)
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180 T g 100

150 +

Hr (%)

Sy (%)
(b)

200 T g 100

Hr (%)

50 +

Sy (%)
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100

Hr (%)

100

80

60

Hr (%)

40

Fig. A3 Courbes isothermes de désorption issues pour différents paliers de température

(20°C, 40°C, 60°C, 80°C et 95°C).
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Annexe 4 : Courbes de force — enfoncem ent des essais de micro indentation

sous température controlée

© 2012 Tous droits réservés.
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Micro indentation test
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Fig. A4 Courbes de force — enfoncement d’un essai de micro indentation a (a) 20°C, (b) 40°C, (¢) 60°C, (d)
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80°C et (e) 95°C.

140

http://doc.univ-lille1.fr



Thése de Fan Zhang, Lille 1, 2011

Annexe 5 : Courbes de contraintes- déformation issues des essais de

compression triaxiale sous température controlée
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(b)
Fig. A5 Courbes de contraintes — déformations issues des essais de compression triaxiale pour les trois

gammes de température et sous différents confinements: (a) SMPa; (b) 15MPa.
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