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Étude en laboratoire des propriétés thermo-poro-élastiques de l'argilite du Callovo-Oxfordien chauffée in-situ
Laboratory investigation of thermo-poro-elastic properties of in-situ heated Callovo-Oxfordian claystone
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RÉSUMÉ – Les échantillons d'argilite du Callovo-Oxfordien extraits après deux essais de chauffe in-situ réalisés au laboratoire de recherche souterrain de Meuse/Haute-Marne ont été étudiés au laboratoire afin d'explorer l'effet de l’histoire de la chauffe in-situ sur leur comportement thermo-poro-mécanique. Les résultats ont révélé l'influence négligeable de la chauffe sur la compressibilité de l'argilite. Les résultats des essais de chauffe au laboratoire montrent un seuil de plasticité sous sollicitation thermique, différent de la température maximale soumise lors de l’expérimentations in-situ.
ABSTRACT – The Callovo-Oxfordian claystone samples extracted after two in-situ heating tests performed at the Meuse/Haute-Marne Underground Research Laboratory were studied in the laboratory to explore the effect of in-situ heating on their thermo-poro-mechanical behaviour. The results showed that in-situ heating had a negligible influence on the compressibility of the claystone. The results of the heating tests in the laboratory show a plasticity threshold under thermal loading, different from the maximum temperature experienced during the in-situ experiments.
1. Introduction
En France, l'argilite du Callovo-Oxfordien (COx), située à une profondeur d'environ 500 m et avec une épaisseur d'environ 150 m au bord de deux départements Meuse et Haute-Marne, est sélectionnée comme la roche hôte pour un futur stockage souterrain de déchets radioactifs (Cigéo projet). Des recherches expérimentales sur l'argilite du COx ont permis de caractériser son comportement thermo-hydro-mécanique à température ambiante et, dans certains cas, après chauffe des échantillons en laboratoire (Andra, 2005 ; Belmokhtar et al., 2018, 2017a ; Chiarelli et al., 2000 ; Escoffier, 2002 ; Menaceur et al., 2015 ; Mohajerani et al., 2014, 2012 ; Zhang et al., 2012). Ces études ont révélé que les propriétés hydromécaniques ne sont pas significativement affectées par la température. Les essais de chauffe sous contraintes contrôlées ont révélé une contraction anisotrope irréversible du matériau au-dessus d'environ 40 °C (Belmokhtar et al., 2017b ; Braun et al., 2021a), ce qui a été interprété par un seuil de thermoplasticité à cette température.
Les expérimentations de chauffe in-situ menées par l'Andra fournissent des données importantes sur le comportement thermo-hydro-mécanique de l'argilite du COx. L'expérimentation ALC1604 est une démonstration à l'échelle réelle d'un alvéole haute activité dans l'argilite du COx (Armand et al., 2017 ; Bumbieler et al., 2021). Plusieurs sondages de chauffe ont été mis dans un micro-tunnel de 25 m de long, instrumenté pour suivre la température, la pression interstitielle et les déformations de la roche. L'expérience CRQ (Plúa et al., 2023) se réfère à un essai in situ, où dix forages de chauffe parallèles de 20 m de long ont été réalisés, conçus pour induire provoquer une hydrofracturation thermique dans l'argilite du COx. Des capteurs ont été installés dans les forages environnants pour surveiller la température et la pression interstitielle et détecter tout événement de fracturation dans la roche.
Un impact potentiel des différentes durées de chauffage et des températures maximales sur les échantillons est leur déformation différée. Belmokhtar et al. (2017a) ont réalisé des essais de fluage à 20°C et à 80°C sous état de contrainte in situ, observant initialement des taux de fluage plus élevés à 80°C. Après quinze jours, les vitesses de fluage aux deux températures sont devenues pratiquement identiques. Zhang et al., 2013 ; Zhang, 2015 et Chen et al., 2020 ont étudié le comportement en fluage à différentes températures. Ils ont constaté, sous 90°C, la vitesse de fluage augmente avec la température, ce qui pourrait résulter de la réduction de la viscosité des couches d'eau interparticulaires et de la friction interparticulaire.
Après la phase de refroidissement de ces expérimentations, des carottes ont été extraites à différents endroits des zones chauffées. La température maximale subie pour chaque échantillon est évaluée grâce à des simulations numériques de manière à reproduire les mesures aux capteurs. Ces échantillons sont soumis au chargement THM selon le protocole décrite dans Braun et al. (2019), afin de caractériser le matériau après des perturbations thermiques dans l'environnement naturel. Les propriétés pétrophysiques, le module de compression élastique et les déformations thermiques sont évalués sur des échantillons provenant des essais ALC1604 et CRQ et comparés aux propriétés d'échantillons non perturbés.
2. Matériels et méthodes
2.1 Échantillons d'argilite du Callovo-Oxfordien
Le laboratoire de recherche souterrain de Meuse/Haute-Marne est situé dans la formation du Callovo-Oxfordien à une profondeur d'environ 490 m. À ce niveau, l'argilite a une teneur en eau de 7,9 % et une porosité de 17,5 %, et l'état de contrainte est le suivant : une contrainte verticale totale de 12,7 MPa, une contrainte horizontale majeure de 14-16 MPa, une contrainte horizontale mineure de 12,4 MPa et une pression interstitielle de 4,5 MPa (Andra, 2005 ; Conil et al., 2018 ; Wileveau et al., 2007).
Les carottes utilisées dans cette étude (Tableau 1) ont été extraites de zones chauffées lors d'essais thermiques in situ. Le diamètre des carottes est de 79 mm. Les échantillons de l'expérience ALC1604 ont subi des températures de 51 à 62 °C pendant une période de 6 ans. Les deux carottes de l'expérience CRQ ont été soumises à des températures de 95 et 107 °C pendant un mois. Une fois ouvertes, les carottes ont été immédiatement enveloppées de ruban adhésif pour limiter la perte d'humidité, puis découpée en sections à l'aide d'un coupe-fil sous refroidissement à l'air. Les cylindres de diamètre de 38 mm, perpendiculaires à la stratification, ont été prélevés par carottage pour obtenir des disques de hauteur de 10 mm. La teneur en eau et le degré de saturation ont été mesurés à l'ouverture des emballages. Les mesures ont été effectuées sur des chutes de coupe, par pesée hydrostatique dans de l'hydrocarbure et séchage à l'étuve à 105 °C pendant 48 heures. Une densité de phase solide de 2,72 g/cm3 a été donnée par l'Andra (Gaucher et al., 2004). La succion initiale a été mesurée directement sur chaque échantillon à l'aide d'un tensiomètre à point de rosée à miroir réfrigéré. Finalement, les échantillons ont été conservés à long terme dans des sacs sous vide et enveloppés dans des films de paraffine et d'aluminium.
Tableau 1. Carottes d'argilite COx extraites de zones chauffées lors d'essais thermiques in situ
	Carotte
	Essai
	Température maximale Tmax (°C)
	Durée de la chauffe

	EST65645
	ALC1604
	51
	6 ans

	EST65425
	ALC1604
	62
	6 ans

	EST66057
	CRQ
	95
	1 mois

	EST66149
	CRQ
	107
	1 mois



2.2. Essais thermo-hydro-mécaniques
La méthodologie adoptée pour ce programme expérimental s'inspire de la procédure décrite par Braun et al. (2019). Une cellule de compression isotrope à haute pression (Belmokhtar et al., 2017b ; Braun et al., 2019 ; Mohajerani et al., 2012) permet d'appliquer des contraintes et des températures contrôlées à un échantillon cylindrique de roche d'un diamètre de 38 mm et d'une hauteur d'environ 10 mm. La pression de confinement et la pression interstitielle sont contrôlées par deux contrôleurs pression-volume indépendants. Les faces supérieures et latérales de l'échantillon sont entourées d'une membrane en néoprène d'une seule pièce. Le contrôle de la température est assuré par un ruban chauffant résistif placé autour de la cellule et par la mesure d'un thermocouple dans le liquide de confinement. Les déformations axiales et radiales sont mesurées par des jauges de déformation fixées perpendiculairement et parallèlement au litage.
Après la re-saturation de l'éprouvette avec de l'eau synthétique, dont la composition est équivalente à celle in-situ, sous une contrainte effective de 10 MPa, la pression de confinement et la pression interstitielle ont été simultanément portées à 14 et 4 MPa. Les essais de chargement en deux phases se déroulent avec chargement ou déchargement isotrope en condition isotherme, ou de manière analogue, avec chauffe ou refroidissement isobare. Un sollicitation mécanique ou thermique rapide est appliquée lors de la première phase. Compte tenu de la très faible perméabilité de l'argilite COx, cette sollicitation rapide peut être considérée en condition non-drainée, entraînant une variation de la pression interstitielle. Les déformations mesurées dans cette phase permettent l'évaluation de module de compression non-drainé ou le coefficient de dilatation thermique non-drainé. Dans la deuxième phase, la pression interstitielle de l’éprouvette est mise à l'équilibre à sa valeur initiale, à travers une phase transitoire. Les déformations de l'éprouvette sont suivies dans cette phase. A l'état d'équilibre, constaté par la stabilisation des déformations, celles-ci permettent d'évaluer le module de compression drainé ou le coefficient de dilatation thermique de l'éprouvette. Au travers de ces deux phases mentionnées précédemment, la détermination des propriétés des argilites COx en conditions drainées et non drainées a été réalisée en d'une seule étape de chargement. De plus, l'application de chargements thermiques ou mécaniques dans des conditions variées de température et de contrainte permet d'évaluer les propriétés des échantillons dans des situations complexes. 
Trois essais THM, dénommés CRQ 1, 2 et 3, ont été réalisés sur la carotte EST66149, qui a été chauffée jusqu'à 107 °C. CRQ 1 a été soumis à deux cycles thermiques entre 25 °C et 85 °C par paliers de 10 °C. Le processus de déchargement et de chargement a également été effectué à 25, 55 et 85 °C, sous des contraintes effectives alternant entre 10 MPa et 8 MPa. CRQ 2 a été soumis à un chargement cyclique à une contrainte effective de 16 MPa suivi d'un déchargement en plusieurs étapes à 10 MPa et a été soumis à un cycle de température. En raison de la rupture de la jauge de déformation axiale lors de l'essai CRQ 2, l'analyse de la sollicitation thermique n'a pas été réalisée dans son intégralité. L'essai CRQ 3 a été soumis à une charge cyclique jusqu'à une contrainte effective de 18 MPa, suivie d'une décharge en plusieurs étapes jusqu'à 10 MPa, puis à deux cycles thermiques entre 25 °C et 85 °C. Cet article analyse la réponse sous conditions drainées à chaque étape de chargement dans trois essais THM et étudie l'effet du chauffe in situ sur le module de compression drainée et sur la déformation thermique drainée en les comparant à des échantillons naturels. 
3. Résultats et discussion
3.1 Propriétés pétrophysiques
Le Tableau 2 présente les propriétés pétrophysiques après l'ouverture des carottes et après chaque test. La première carotte est un échantillon naturel qui n'a pas été soumis à des expériences de chauffe in situ (Braun et al., 2021a). La comparaison des carottes ALC, CRQ avec l’échantillon naturel montre que la durée de chauffage et la température maximale n'ont pas d’effet significatif sur les propriétés pétrophysiques de l'argilite COx. On peut aussi observer que la teneur en eau des échantillons reste d'environ 95 % après l'ouverture de l'emballage, ce qui indique qu'il n'y a pas eu de perte d'eau significative pendant le carottage, le transport et le stockage. Comme les échantillons ont été re-saturés avant les essais, la succion des échantillons après les essais n'a pas été mesurée. Une diminution de la masse volumique et une augmentation de la porosité sont généralement observées après les tests, ce qui correspond au gonflement pendant la phase de re-saturation.
Tableau 2. Propriétés pétrophysiques des carottes
	Carotte
	Masse volumique
ρ (g/cm3)
	Porosité 
𝜑 (%)
	Teneur en eau
w (%)
	Degré de saturation 
Sr (%)
	Succion
s (MPa)

	EST63650 (échantillon naturels)
	2,37
	17,9
	7,5
	92,5
	24,2

	EST65645 (ALC1604)
	2,42
	17,4
	7,1
	99,6
	20,8

	EST65425 (ALC1604)
	2,42
	16,7
	7,0
	94,4
	21,0

	EST66057 (CRQ)
	2,41
	17,5
	6,8
	92,7
	24,7

	EST66149 (CRQ)
	2,39
	18,6
	7,4
	94,9
	16,6

	Après essai CRQ-1
	2,34
	23,2
	9,5
	99,8
	-

	Après essai CRQ-2
	2,37
	20,2
	8,3
	96,8
	-

	Après essai CRQ-3
	2,39
	19,5
	8,2
	100,0
	-



3.2 Propriétés poro-élastiques
Le module de compression drainé Kd a été évalué par CRQ 1 pour différentes températures et les étapes de déchargement dans CRQ 2 et CRQ 3 fournissent des valeurs pour des niveaux de contrainte plus élevés. L'argilite de COx présente une anisotropie transversale, avec une rigidité perpendiculaire au litage inférieure à la rigidité parallèle (Andra, 2005 ; Belmokhtar et al., 2017b ; Braun et al., 2021a ; Chiarelli et al., 2000 ; Escoffier, 2002 ; Mohajerani et al., 2012 ; Zhang et al., 2012). Par souci de simplification dans cet article, les résultats des essais sont présentés en termes de variations de déformation volumique εv = εax + 2 εrad (où εax et εrad sont respectivement les déformations axiales perpendiculaires au litage et radiales parallèles au litage). Le module de compression drainé Kd = Δp’/Δεv décrit la variation de la déformation volumétrique par rapport aux variations de la contrainte effective moyenne isotrope, tandis que le rapport R = Δεax/Δεrad décrit l'anisotropie des déformations.
Les Figures 1(a) et 1(b) montrent la variation de module de compression drainé Kd, ainsi que le rapport d’anisotropie R, en fonction de la contrainte effective moyenne p’ et de la température T, respectivement. À titre de comparaison, les résultats d'essais réalisés sur des échantillons naturels sont également inclus (Belmokhtar et al., 2017b ; Braun et al., 2021a).
Les résultats montrent que le module de compression drainé Kd augmente avec la contrainte effective. Lorsque la contrainte augmente de 9 MPa à 17 MPa, Kd augmente de 1,2 à 2,5 GPa. A contrario, Kd est moins sensible aux variations de température. Ce résultat a démontré que les propriétés mécaniques des échantillons n'étaient pas affectées après un mois de chauffage in situ à 107 °C. Il convient de noter que les effets potentiels du chauffage à long terme ou du fluage à cette température n'ont pas été étudiés. En outre, une analyse approfondie de l'impact du chauffage sur une période prolongée de six ans est nécessaire pour une évaluation complète des changements dans les propriétés des échantillons de roche. La Figure 1 décrit également avec des valeurs comprises entre 2,7 et 3,8, le rapport d'anisotropie R apparait insensibles au changement de contrainte effective et de température.
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Figure 1. Module de compression drainé Kd et rapport d’anisotropie R en fonction (a) de la contrainte effective moyenne et (b) de la température et comparaison avec l'échantillon naturel (Belmokhtar et al., 2017b ; Braun et al., 2021a).
3.3 Propriétés thermiques
La Figure 2 montre les déformations thermiques drainées axiales et radiales mesurées dans trois essais isotropes. À titre de comparaison, un essai réalisé sur un échantillon naturel (Braun et al., 2021b) a été inclus dans cette figure.
Dans la direction radiale, CRQ 1 et CRQ 2 affichent des déformations similaires à celles observées sur l'échantillon naturel, avec des déformations d'expansion d'environ 10-4 à 85 °C. CRQ 3 a produit une déformation d'expansion beaucoup plus importante, qui pourrait être liée au compactage important sous 18 MPa appliqué avant le chargement thermique. 
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Figure 2. Déformations axiales et radiales drainées des échantillons préchauffés in situ, les résultats sont comparés à un essai sur un échantillon naturel (Braun et al., 2021b).
En ce qui concerne les déformations axiales, l'essai CRQ 1 a montré une compaction au début de la chauffe et une déformation contractante finale plus importante que l'échantillon naturel à 85 °C. Pendant le refroidissement et les cycles thermiques suivants, CRQ 1 a montré une expansion inattendue avec la diminution de la température, ce qui nécessite une confirmation expérimentale supplémentaire. CRQ 3 a produit une déformation contractante similaire à celle de CRQ 1 au cours du premier processus de chauffe et une déformation réversible au cours des cycles de refroidissement et de chauffe suivants. Comme pour l'échantillon naturel, la déformation par contraction thermique a été observée à partir d'une température proche de la température ambiante.
Les résultats expérimentaux indiquent que les échantillons de roche soumis à un chauffage in situ manifestent une thermoélasticité dans la direction parallèle aux litages (direction radiale), tandis qu'ils présentent une contraction thermique dans la direction perpendiculaire aux litages (direction axiale). Il est important de noter que cette étude a uniquement considéré la réponse des échantillons sous condition drainée, en supposant une répartition homogène de la pression interstitielle. Cependant, l'adsorption ou la désorption d'eau durant le chauffage pourrait modifier la phase solide de l'argilite, comme le suggèrent Delage et al. (2014), Menaceur et al. (2016) et Belmokhtar et al. (2018). Cette interaction pourrait être une explication potentielle pour la compaction thermique irréversible observée. Des investigations microstructurales supplémentaires sont donc nécessaires pour confirmer cette hypothèse. Néanmoins, cette étude indique que malgré ces modifications potentielles de la microstructure, l'expérience de chauffage sur site de CRQ durant un mois n'a pas produit d'impact significatif sur les propriétés thermiques du COx.
4. Conclusion
Afin de comprendre l'effet de l’histoire chauffante in-situ sur les propriétés thermo-hydro-mécaniques de l'argile du Callovo-Oxfordien, trois essais isotropes ont été réalisés en laboratoire sur des échantillons prélevés dans la zone de chauffe d’une expérimentation chauffante in-situ, suivant différents chemins de chargement. Les principales conclusions sont :
· La température n'a pas d'effet significatif sur les propriétés pétrophysiques du matériau ;
· Le matériau conserve son module de compression drainé ainsi que son rapport d'anisotropie après chauffe et refroidissement in situ ;
· Les échantillons naturels et les échantillons chauffés in-situ présentent une contraction irréversible au cours des premiers cycles de chauffe et des déformations réversibles au cours des cycles de refroidissement et de chauffe suivants.
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