ROYAUME DU MAROC

Université Mohammed V
- RABAT -

uold] 1t Gunly
- bva\ -

Faculté des sciences

p gl Luls

CENTRE D’ETUDES DOCTORALES - SCIENCES ET TECHNOLOGIES

THESE

N° d’ordre : 3642

En vue de I’obtention du : DOCTORAT

Centre de Recherche : Centre de Recherche en Energie )
Structure de Recherche : Equipe de Thermodynamique et Energétique

Discipline : Physique

Spécialité : Mécanique et Energétique

Présentée et soutenue le 28/06/2022 par :

Hanane SGHIOURI EL IDRISSI

Propriétés Thermo-physique, Mécanique, Chimique et Minéralogiques des
Matériaux Pétroliers et leur Valorisation. Application aux schistes

Bitumineux de TIMAHDIT-(MAROC)

Azzedine EL MIDAOQUI

Abderrahim DINANE

Brahim MESSNAOUI

Hanae LOUTFI

Asmae ARBAOUI

Mohammed Ouadi BENSALAH

Abdellaziz KHTIRA

Lahcen AZRAR

Abderrahim SAMAOQOUALI

JURY

PES, Président Université

Ibn Tofail - Kenitra

PES, Marine Royale, Ecole
Royale Navale-Casablanca

PH, Université Cadi Ayyed,
Ecole Nationale des Sciences
Appliquées-Safi

PES, Université Mohammed V,
Faculté des sciences - Rabat
PES, Université Mohammed V,
Faculté des sciences - Rabat
PES, Université Mohammed V,
Faculté des sciences - Rabat
PES, Université Mohammed V,
Faculté des sciences - Rabat
PES, Université Mohammed V,
Ecole Nationale supérieure
d’Arts et Métiers - Rabat

PES, Université Mohammed V,
Faculté des sciences - Rabat

Année Universitaire : 2021-2022

Président
Rapporteur/ Examinateur

Rapporteur/ Examinateur

Rapporteur/ Examinateur
Examinateur
Examinateur
Examinateur

Examinateur

Directeur de Thése

>< Faculté des Sciences, avenue Ibn Battouta, BP. 1014 RP, Rabat —Maroc
2 00212 (05) 37 77 18 76 = 00212(05) 37 77 42 61; http://www. fsr.um5.ac.ma



Dédicace

Je dédie ce travail de Thése tout d’abord a mes parents :

Mon pere : Mohammed SGHIOURI EL IDRISSI et ma mere Najoua AYARI.
Tout au long de mon cursus, ils m ont toujours soutenue, encouragée et aidée.
1ls ont su me donner toutes les chances pour réussir. Qu’ils trouvent, dans la

réalisation de ce travail, [’aboutissement de leurs efforts ainsi que l’expression
de ma plus affectueuse gratitude.
Je remercie mes freres Abdhakim et Amine d’avoir partager leur joie de vivre
et m’avoir ainsi soutenue dans mes efforts.

Je vous aime ...




Remerciement

Le présent travail a été effectué au sein du Laboratoire de Thermodynamique et
Energétique a la Faculté des Sciences de Rabat, sous la direction de Monsieur Abderrahim
SAMAOUALL, Professeur de I’Enseignement Supérieur a la Faculté des Sciences de Rabat et
responsable de 1’Equipe de Thermodynamique et Energétique.

Je souhaite tout d’abord remercier mon encadrant Pr. Abderrahim SAMAOUALLI,
Professeur de I’Enseignement Supérieur a la Faculté des Sciences de Rabat et responsable de
I’Equipe de Thermodynamique et Energétique, qui m’a encadrée avec patience durant la
réalisation de ce travail. Ses conseils m’ont été bien utiles, notamment pour la rédaction de
cette these. Les mots me font défaut pour lui exprimer ma plus profonde reconnaissance pour
son expertise, sa disponibilité et ses idées originales qui ont servi & améliorer le contenu de

cette these.

Je voudrais également exprimer mes plus sinceres remerciements a tous les
Professeurs de notre Centre de Recherche en Energie, Equipe de Thermodynamique et
Energétique, de la Faculté des Sciences, Université Mohammed V de Rabat d’avoir partagé

leur soutien et leurs grandes connaissances.

Je remercie spécialement, Monsieur le Professeur Azzedine EL MIDAQUI, Président
de I’Université Ibn Tofail de Kenitra d’avoir bien voulu accepter la présidence du Jury de

cette These, malgré ses multiples occupations et ses nombreuses charges.

J’aimerais remercier Monsieur Abderrahim DINANE, Professeur de 1’Enseignement
Supérieur & I’Ecole Royale Navale, Marine Royale de Casablanca, en qualité de Rapporteur et
Examinateur, pour I’intérét qu’il a porté a ce travail et de consacrer une partie de son temps a

son analyse.

Je tiens a remercier, également, le Rapporteur et Examinateur de ce travail, Madame
Hanae LOUTFI, Professeur de I’Enseignement Supérieur & la Faculté des Sciences de Rabat,

Université Mohammed-V, pour I’intérét qu’il a témoigné a 1’égard de mon travail.



Je tiens a remercier, également, le Rapporteur et Examinateur de ce travail, Monsieur
Brahim MESSNAOUI, Professeur Habilité a Ecole Nationale des Sciences Appliquées de

Safi, Université Cadi Ayyed, pour I’intérét qu’il a témoigné a I’égard de mon travail.

Je tiens a remercier Madame, Asmae ARBAOUI, Professeur de 1’Enseignement
Supérieur a la Faculté des Sciences de Rabat, en qualité d’Examinateur, d’avoir bien voulu

s’intéresser et participer a I’évaluation de ce travail en tant qu’examinateur.

Je remercie particulierement, Monsieur Mohamed OUADI BENSALAH , Professeur
de  I’Enseignement  Supérieur a la  Faculté des Sciences de  Rabat,

d’avoir bien voulu accepter la participation au Jury de cette Thése.

Je tiens & remercier Monsieur, Abdellaziz KHTIRA, Professeur de 1’Enseignement
Supérieur a la Faculté des Sciences de Rabat, en qualit¢é d’Examinateur, pour 1’intérét

qu’il a porté a ce travail et d’étre membre de Jury.

Je remercie particulierement, Monsieur Lahcen AZZRAR, Professeur a I’Ecole
Nationale Supérieure d’Arts et Métiers de Rabat, d’avoir bien voulu accepter membre du Jury

de cette These.

Ce travail a été réalisé dans le cadre du Projet d’Action Intégrée PHC Toubkal/15/18
Campus France : 32427VH. Nous tenons a exprimer notre profonde gratitude a nos
partenaires de 1’Université de Lorraine, Ecole Nationale de Géologie, Géo ressources Nancy
(France), pour leur aimable collaboration scientifique et leur participation au développement
de ce projet.

J’adresse mes remerciements a Mr. Yves GERAUD,
Professeur a I’Ecole Nationale Supérieure de Géologie de Nancy (Université de Lorraine) qui
m’a accueillie pendant ma période de stage en France au sein de son Laboratoire. Qu’il
trouve ici ma grande reconnaissance et gratitude de
m’avoir fourni les outils nécessaires au bon déroulement de mon stage et de m’avoir aidée a la

réalisation des analyses pétro physiques.



Je tiens a remercier aussi tous mes Professeurs et mes collégues de 1’équipe avec qui
j’ai eu le plaisir de travailler et de partager les connaissances scientifiques en particulier, Pr.
EL RHAFFARI Younes. Je suis heureuse de leur témoigner ici toute ma reconnaissance et

ma sympathie.



RESUME

Les schistes bitumineux sont des roches métamorphiques qui constituent une ressource
importante en énergie. En effet, sa matiére organique fossile est formée principalement de
kérogene. lls peuvent étre exploités de deux manieres différentes : soit par pyrolyse pour
extraire du pétrole ou par combustion directe dans des centrales électriques pour la production
d’électricité. L’objectif principal de ce travail est d’étudier expérimentalement les
caractéristiques thermo physiques, mécaniques, chimiques et minéralogiques des schistes
bitumineux pour les trois couches M, X et Y de la région de TIMAHDIT (Maroc). Et par la
suite, valoriser leurs déchets, mélangés avec du ciment, comme matériaux de construction
dans les batiments. L’approche expérimentale que nous avons choisie consiste a étudier le
comportement thermique, pétro physique, chimique et minéralogique de ce matériau pétrolier.
Ceci est témoin d’une dispersion trés importante de la teneur en matiére organique et ce, afin
d’identifier la nature de la roche et de mieux comprendre les processus de transferts de
chaleur et de propagation des ondes sismiques. L’analyse microstructurale, chimique et
minéralogique des différents échantillons ont été effectuées en utilisant le Microscope
Electronique a Balayage couplée a EDX (MEB -EDX), la Spectroscopie Infrarouge a
Transformée de Fourier (IRTF), I’analyse thermique (ATG /ATD) et la diffraction de Rayon
X (DRX). Les analyses petro- physiques ont été effectuées en utilisant la porosite par
injection de Mercure, la perméabilité et les vitesses de propagation des ondes sismiques
(Vp et V). Par ailleurs, les propriétés thermo-physiques (la conductivité thermiqueA, la
capacité thermique C, la diffusivité thermique D et ’effusivité thermique E sont évaluées en
fonction de la masse volumique de la matiére organique, et ce a différentes températures (20
°C, 30°C, 40°C, 50°C et 60°C). L’incorporation des déchets de schistes dans le ciment
portland a été étudiée en fonction de la température. Ces déchets permettent de diminuer les
propriétés thermo-physiques dans le domaine de température etudié. Ce nouveau matériau,
ciment en présence de déchet de schistes, présente une grande capacité d’isolation thermique
dans le domaine de I'efficacité énergétique des batiments.

Mots clé : Schistes bitumineux, TIMAHDIT, Etude Petro-physique, Thermo-physique,
Minéralogique, Chimique, Couche M, X, Y, Porosité, MEB, Mortiers, Efficacité Energétique.



ABSTRACT

Bituminous shales are metamorphic rocks and present an important resource in energy.
Indeed, its fossil organic matter consists mainly of kerogen. They can be exploited in two
different ways: either by pyrolysis to extract oil or by direct combustion in power stations for
production.The main objective of this work is to study experimentally the thermophysical,
mechanical, chemical and mineralogical characteristics of Bituminous shale for the three
layers M, X and Y of the TIMAHDIT region (Morocco). The properties of bituminous shale
waste missed with cement are also studied as building materials in the construction industry.
Different experimental approachs are used to study the Bituminous shales as the thermal,
petrophysical, chemical and mineralogical behaviour of this petroleum material. This shows a
very important dispersion of the organic matter content in order to identify the nature of the
rock and to better understand the processes of heat transfer and propagation of seismic
waves.The microstructural, chemical and mineralogical analysis of the various samples was
carried out using the EDX-coupled scanning electron microscope (SEM —EDX), Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (IRTF) analysis, thermal analysis (ATG/ATD) and X-ray
diffraction (DRX). The petrophysical analyses were carried out using porosity by Mercury
injection. The permeability and propagation rates of seismic waves (Vp and Vs) are
determined. The thermo-physical properties (thermal conductivity A, thermal capacity C,
thermal diffusivity D and thermal effusivity E) are evaluated in relation to the density of
organic materials, at different temperatures (20°C, 30°C, 40°C, 50°C and 60°C).The
incorporation of shale waste into Portland cement has been studied at various temperatures.
These wastes reduce the thermo-physical properties in the range of the studied temperatures.
This new material, cement in the presence of shale waste, has a high thermal insulation
capacity in the field of energy efficiency of buildings.

Keywords: Oil shales, TIMAHDIT, Physical Petro Study, Thermophysical, Mineralogical,
Chemical, M Layer, X, Y Layer, Porosity, SEM, Mortars, Energy Efficiency.
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Plutoniques

Clivage

Protolithe

Gneiss

Quartzite

Marbre

Diagenese

Acritarches

Facies

Causse moyen
atlasique

Moyen Atlas
plissé

Lexiques

des roches magmatiques grenues, en général de grande extension
géographique (formant un pluton). On les rencontre dans les massifs
montagneux, jeunes  (Alpes, Himalaya, Andes) ou vieux (Massif
armoricain, Massif central, Appalaches).

Est I'aptitude de certains minéraux a se fracturer selon des surfaces planes
dans des directions privilégiées lorsqu'ils sont soumis a un effort mécanique
(un choc ou une pression continue)

Est une roche originale avant sa transformationl par un phénomeéne
géologique, comme le métamorphisme mais aussi les déformations
tectoniques

Est une roche métamorphique de la crolte continentale contenant du quartz,
du mica, des feldspaths plagioclases et parfois du feldspath alcalin, tous
suffisamment gros pour étre identifiés a l'eeil nu.

Le quartzite est une roche siliceuse massive, constituée de cristaux
de quartz soudés. 1l présente une cassure conchoidale. Sa couleur est
généralement claire

Est uneroche  métamorphique dérivée  du calcaireet  constituee

principalement de cristaux de calcite

Est I'ensemble des processus qui interviennent dans la transformation des
sédiments en roches sédimentaires ; ils peuvent débuter sur le fond (si
sédimentation aquatique), la diagenése est dite précoce ou se poursuivre
quand ils sont enfouis sous d'autres sédiments, la diagenese est dite tardive.

Sont des microfossiles a paroi organique, c’est-a-dire des palynomorphes,
auxquels il n'est pas possible d'attribuer une affinité biologique avec
certitude

En géologie, le terme de facies (du latin qui signifie « aspect ») est un terme
général qui est employé dans plusieurs champs de la discipline.

Offre les paysages classiques de hauts plateaux calcaires, d'ou I'appellation
de causse, ce qui implique tout un ensemble de conditions lithologiques,
hydrologiques et morphologiques.

Compte parmi les chaines les mieux arrosées du Maroc. La situation élevée
des affleurements calcaires du Lias et accessoirement du Dogger, favorise
leur alimentation par les précipitations et par la fonte des neiges
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Anticlinal

Sédiment

Matrice

Inclusion

Foum Khnag

Un anticlinal est une structure géologique consistant en un pli convexe dont
le caeur est occupé par les couches géologiques les plus anciennes

Est un ensemble de particules en suspension dans I'eau, I'atmosphére ou
la glace et qui a fini par se déposer sous I'effet de la pesanteur, souvent en
couches ou strates successives.

Qui signifie « mére » est un élément qui fournit un appui ou une structure, et
qui sert a entourer, a reproduire ou a construire.

Il a réservé le terme d'intégration aux rapports entre systemes.

Est un col et a une altitude de 1 921 metres. Lieu : Maroc est située a
proximité de Oued Lakhwikhat.
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INTRODUCTION GENERALE

Du fait de la croissance démographique de la population mondiale et du
développement industriel, la demande d'énergie est devenue de plus en plus importante pour
suivre cette croissance. Les énergies fossiles, comme le pétrole et le gaz naturel, ne seront
donc plus une ressource traditionnelle capable de répondre aux besoins énergétiques
mondiaux dans un avenir proche, en raison de la grande exploitation et la disponibilité des
réserves naturelles. Un autre aspect de I'exploration liée aux ressources fossiles, et qui
présente un grand intérét de point de vue énergétique, est I’exploitation des ressources non
conventionnelles telles que les schistes bitumineux des roches sédimentaires, en raison des
importantes réserves mondiales accessibles qui dépassent de loin les estimations actuelles des
ressources énergétiques primaires. Les recherches menées sur les roches sédimentaires, ces
derniéres années, ont démontré la capacité de produire des carburants similaires au fioul
conventionnel.

Certains pays produisent du pétrole a partir des roches et sable bitumineux, comme le
cas des Etats Unis d’Amérique (USA), le Canada, I’Estonie, la Chine et le Brésil. Dans
d’autres pays comme le Maroc et la Jordanie, les études sont en cours d’essai. Méme pour les
pays producteurs de pétrole conventionnel comme 1’Arabie Saoudite et 1’ Algérie, ils sont en
train de revoir leurs modéles énergétiques pour une éventuelle transition vers les énergies non
conventionnelles entre autres le gaz de schistes.

Le Maroc est considéré comme un pays non producteur du pétrole conventionnel dans
la région de 1’Afrique du Nord. Pour cette raison, la stratégie de diversification énergétique
est constamment considérée comme un pilier essentiel de la politique économique nationale.
A cet égard, de nombreux efforts ont été orientés vers I'exploration de nouvelles facons de
produire de I'énergie a savoir I'éolien, le solaire, la biomasse et le schiste bitumineux. Selon
un rapport publié en 2014 du Conseil Mondial de I’Energie, le Maroc détient un énorme
potentiel de schistes bitumineux et se trouve ainsi au 6éme rang des réserves mondiales de
schistes bitumineux, avec une possibilité de production totale en huile estimée a 54 milliards
de barils.

Les schistes bitumineux renferment des quantités importantes en matiére organique
fossile et peuvent étre exploités de deux manieres différentes, soit par pyrolyse pour extraire

du pétrole ou par combustion directe dans des centrales électriques pour la production



d’électricité. Par ailleurs, les déchets des schistes bitumineux peuvent étre valorisés et utilisés

comme matériaux de construction.

Notre travail de recherche exposé dans ce mémoire s’inscrit dans une thématique de
recherches sur les schistes bitumineux développée par le Laboratoire de Thermodynamique et
Energétique de la Faculté des Sciences de Rabat et le Laboratoire de Pétro-physique de
I’ENSG de I’Université de Loraine a Nancy en France.

Le projet de recherche développé par les deux partenaires, entre dans le cadre de la
coopération MAROC-FRANCE : Toubkal 15/18-CAMUS 32427VH par référence 25/2017.
Ce projet a démarré en 2015 et avait pour objectif le développement des connaissances sur les

mécanismes de dégradations des schistes bitumineux.

L’objectif principal de notre travail était d’étudier les caractéristiques des roches des
schistes bitumineux de la région de TIMAHDIT et de les valoriser comme matériaux de
construction des batiments.

L’approche expérimentale que nous avons choisie consiste ainsi a étudier les caractéristiques
chimiques, minéralogiques et pétro-physique des différentes couches de schistes bitumineux
de la région de TIMAHDIT d’une part, et d’autre part, leur comportement thermique. Ces
¢études nous permettent d’identifier la nature de la roche et de mieux comprendre les processus

de transferts de chaleur dans ces couches.

Ainsi, le présent manuscrit comporte trois parties :
— La premiére partie contient deux chapitre présentent des informations générales sur la
description géologique des schistes bitumineux. Il comporte également une revue
bibliographique sur le potentiel des réserves mondiales en particulier celui estimé du

Maroc.

— La deuxieme partie sur les généralités et méthodes expérimentales comporte aussi deux
chapitres regroupant un rappel sur I’ensemble des propriétés de transfert de chaleur et de
masse, ainsi que les bases théoriques des trois modes du transfert thermique. L’ensemble
des techniques expérimentales utilisées au cours de ce travail, ainsi que la mise en ceuvre

des échantillons d’études ont été aussi exposées dans le deuxieme chapitre.



— Finalement la troisiéme partie regroupe I’ensemble des résultats expérimentaux obtenus
tout au long de ce travail et qui sont présentés en deux chapitres :
-Le premier chapitre est subdivisé en trois parties principales :

o La premiere partie présente les propriétés chimiques et minéralogiques des
schistes bitumineux de TIMAHDIT des trois couches sédimentaires étudiées
X,YetM en utilisant les techniques d’analyse
ATG/ATD ,MEB,EDS, IR et DRX.

o La deuxiéme partie présente les propriétés pétro-physiques dans un systéeme
isotherme (température ambiante) comme la porosité par injection du mercure,
la perméabilité et les vitesses des ondes sismiques pour les trois couches de
schistes bitumineux.

o La troisieme partie englobe les propriétés thermiques (Conductivité thermique,
la diffusivité thermique, la capacité thermique, I’effusivité thermique) pour les
couches (X, Y, M) de schistes bitumineux en fonction de la variation de la
température.

-Le deuxiéme chapitre traite I’ensemble des résultats expérimentaux relatifs aux
propriétés thermiques du mortier (Ciment + déchets des schistes) a différentes
proportions en déchets de : 10%, 20%, 30% et 40% et a des températures variables.
Les échantillons en question sont fabriqués sous forme de briques au sein de notre
Laboratoire de Thermodynamique a la Faculté des Sciences de Rabat. Les déchets
utilisés dans cette étude ont été apportés de 1’Office National des Hydrocarbures et des
Mines (ONHYM).

Enfin, une conclusion générale regroupe une synthése de 1’ensemble des résultats obtenus
lors de ce travail et quelques perspectives pour la suite des recherches dans le domaine de

I’exploitation des schistes bitumineux.



PARTIE I ¢

LES SCHISTES BITUMINEUX



CHAPITRE | : SYNTHESE BIBLIOGRAPHIQUE

Cette partie traite une mise au point bibliographique sur les différents types de roches
et spécialement les schistes bitumineux ainsi que leurs principales caractéristiques
géologiques, physiques et chimiques a 1’échelle mondiale et nationale. Il décrit également les
types de kérogeénes de la matiére organique contenue dans les schistes bitumineux et leurs
compositions chimiques [1]. Enfin, un apercu sur les schistes bitumineux du gisement de

TANGER, TARFAYA et TIMAHDIT (Objet de notre présent travail) a été abordé plus en détail.

I.1. Les types de roches

Généralement, les roches sont de trois types: les roches ignées (magmatiques ou

endogenes), les roches métamorphiques et les roches sédimentaires.

I.1.1. Les roches ignées

Les roches ignées proviennent de la cristallisation de roches fondues. Les températures
de fusion pour les différentes roches varient énormément. Les roches ignées sont formées
quand le magma ou la lave se refroidit et devient solide. [2, 3].

On peut distinguer les roches intrusives ou plutoniques qui sont des roches de profondeur
résultant du refroidissement lent et de la cristallisation du magma a plusieurs kilométres de
profondeur. Le deuxiéme type de roches ignées est constitué de roches extrusives ou
volcanites qui résulte d’un refroidissement rapide en surface. Les roches plutoniques et
volcanites peuvent étre de composition similaire, mais leurs textures varient. Les différents

types de texture dépendent principalement de la vitesse de cristallisation.

1.1.2. Les roches métamorphiques

Le métamorphisme, qui signifie « changement de forme », correspond a un
changement de constitution minéralogique d’une roche initiale. Les roches métamorphiques
proviennent des roches sédimentaires ou ignées qui ont subi des changements minéralogiques
et de textures en conséquence de 1’augmentation de la pression, de la température et de la

déformation de la crolte terrestre. Parmi les différents types de métamorphisme, il est



possible d’en distinguer deux principaux, le métamorphisme de contact (ou thermique) et le
métamorphisme régional (ou général).

Le métamorphisme de contact se deroule autour des intrusions magmatiques et
entraine une augmentation de la température au contact du magma.

Le métamorphisme régional est plus fréquent et couvre de grandes superficies. Il est
li¢ aux déformations tectoniques au cceur des chaines de montagnes sous des conditions de
haute pression et haute température.

Les roches métamorphiques sont caractérisees par la déformation et la présence des
contraintes dirigées qui permettent la recristallisation des minéraux avec des orientations
préférentielles ou non. Lorsque les roches sont orientées, elles sont classées selon leur degré
de métamorphisme. Les structures orientées sont la schistosité (clivage) et/ou la foliation
(feuilletage). Lorsque les roches ne sont pas orientées, elles sont classées selon leur
composition chimique. Les changements minéralogiques et texturaux de roches non orientées
pendant le métamorphisme dépendent de la composition de la roche d’origine (la protolithe),
la pression et la température a laquelle la roche est soumise. Quelques exemples de roches

métamorphiques sont les gneiss, les schistes, les marbres et les quartzites [4].

I.1.3. Les roches sédimentaires

Les roches sédimentaires proviennent d’une sédimentation des roches en couches. Ces
roches se forment a la surface de 1’écorce terrestre (exogene). Les roches sédimentaires ne
constituent pas plus de 5 % du volume de la crolte terrestre (de la surface jusqu’a 35 km de
profondeur), mais couvrent approximativement 75 % de la surface de la Terre. Il existe
ensuite trois grands types de roches sédimentaires, les roches détritiques, chimiques et
biologiques. Les roches sedimentaires détritiques proviennent de la destruction et de 1’érosion
des roches ignées, métamorphiques ou sédimentaires existantes. Ces roches sont généralement
en couches et la superposition refléte la variabilité des processus de transport et de dépot. De
plus, les roches peuvent étre tres poreuses. Les pores sont les vides entre les grains qui ne sont
pas remplis pendant la sédimentation. La maniére du compactage et de la diagenese ainsi que
la composition des phases minérales auront un impact direct sur sa résistance mécanique et
sur ses propriétés physiques [2, 3]. La figure 1.1 donne une idée générale sur le cycle des

roches.
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Figure 1.1 : Cycle des roches [5].

1.2. Les Types de schistes

Les schistes sont des roches sédimentaires argileuses, ou  bien
des roches métamorphiques qui se caractérisent par un débitage en feuillets (la schistosité) et
des plissements. Il existe plusieurs sortes de schistes [6] :

— Le schiste métamorphique est formé a partir du dépét d’argile. Il s’est formé dans des
eaux calmes.

— Le schiste noir est une roche qui est tres fragile. Sa capacité a avoir un aspect feuilleté
s’appelle la schistosité.

— Le schiste bitumineux est une roche friable contenant de la matiere organique (provenant

d’étres vivants) qui permet de fournir du gaz combustible.

I.3. Généralités sur les schistes bitumineux

1.3.1. Définitions et utilisations

On désigne sous le nom commun de roches bitumineuses «schistes bitumineux,
pyroschistes ou encore roches a kérogéne» la famille de roches sédimentaires contenant des
matieres organiques insolubles en concentration suffisante pour dégager, lors de leur
chauffage non oxydant et a une température entre 400 et 500°C, une huile d’aspect général

semblable a celui d’un pétrole brut [7,8]. Pour les roches a kérogéne, le pourcentage de



conversion en huile des matiéres organiques contenues est de 1’ordre de 50% dans les
procedeés de pyrogénation ; les 50% restant de la matiere forment des gaz combustibles et un
dépdt de carbone fixe disperse dans la roche.

Les roches a kérogéne constituent une source non négligeable d’énergie. Elles peuvent
étre utilisées soit comme source d’énergie thermique (combustion directe) soit pour produire
du gaz et de I’huile (par pyrolyse) : essence, mazout, phénol, naphtaline, soufre, ammoniac
etc. [1]. Le coke des roches a kérogene sert de base pour la production de 1’ouate minérale.
Quant aux cendres, elles sont largement employées pour la fabrication de matériaux de
construction durs et poreux et de liants hydrauliques (ciments), pour la stabilisation des
routes, pour I’amendement des sols pauvres en calcaire ainsi que pour une multitude d’autres

produits [9,10].
1.3.2. Classification selon I’environnement de dépot

A.C. Hutton [11,12] a développé une classification des schistes bitumineux basée
principalement sur l'origine de la matiere organique. Son classement est avéré étre utile pour
mettre en corrélation les différents types de matiéres organiques dans les schistes bitumineux.
Ce classement repose sur la chimie des hydrocarbures dérivés de ces gisements [13]. On

trouve alors les schistes bitumineux terrestres, lacustres et marins.
I.3.2.1. Les schistes bitumineux terrestres

Les schistes bitumineux terrestres contiennent une matiére organique riche en lipides tels
que les spores de résine, les cuticules cireuses, les tissus liégeux des racines et les tiges des
plantes terrestres vasculaires communément trouvées dans les marais et les tourbiéres du

charbon formé.
I.3.2.2. Les schistes bitumineux lacustres

Les schistes bitumineux lacustres contiennent la matiere organique riche en lipides dérivés

d'algues qui vivent dans les lacs d'eau douce, saumatre ou saline.
1.3.2.3. Les schistes bitumineux marins
Les schistes bitumineux marins sont composés d’une matiére organique riche en

lipides provenant d'algues marines, d’Acritarches (organismes unicellulaires d'origine

douteuse) et de dinoflagellés marins.



1.4. Nature et composition

La matiére organique (kérogéne) des roches bitumineuses est une substance
biochimique transformeée, provenant de la flore et de la faune. La qualité du kérogéene dépend
de celle de la matiere organique primaire et de son degré de transformation. Sa quantité
augmente avec la profondeur ainsi qu’avec 1’¢loignement des bordures du bassin. En général,
il y a une accumulation importante de matiéres organiques associées a des vases argileuses
notamment dans les zones plus profondes et calmes des bassins marins. Les substances
minérales associées peuvent représenter une part importante de la roche. Elles peuvent étre
gréseuses, argileuse, siliceuses, silico-argileuses, calcaires ou marneuses.

La caractéristique de I’huile qui dérive de la matié¢re est liée a la nature de cette
substance minérale, elle contient principalement du carbone, de ’hydrogéne, de 1’azote, de
I’oxygéne et du souffre. Les teneurs en azote et en oxygéne sont généralement supérieures a

celles des pétroles bruts [14].

I.5. Composition générale des faciés des schistes bitumineux

Les faciés bitumineux se présentent sous forme d’un mélange d’une phase organique et une

autre minérale (Fig. I-2),

Schistes bitumineux

Partie Minéral (70%-98%) Partie Organique (2%-30%)
Bitume (5%) Kérogene (95%)
Argile
Quartz Soluble dans les Insoluble dans les
Feldspaths solvants organiques Solvants organiques
Carbonates
Pyrites

Dolomites et d’autre

Figure. I- 2: Schéma explicatif de la composition générale des faciés [15,16]




L5.1. La phase minérale

La phase minérale qui constitue la partie la plus importante des faciés bitumineux,
détient son origine surtout des minéraux déposés au cours de la phase de sédimentation des

minéraux présents initialement dans les tissus végétaux.

L5.2. La phase organique

La phase organique représente 12 a 24 % de la masse des faciés bitumineux. Elle a
pour origine la matiére présente initialement dans les tissus des étres vivants tels que les
algues, les bactéries, les champignons, les arbres...etc. Sa quantité varie sensiblement d’un
gisement a 1’autre voir d’une couche a I’autre dans le méme gisement. Les facies bitumineux

présentent deux types de matiére organique : Le Kérogéne et le Bitume

1.5.2.1. Le Kérogéne

Le Kérogene est la forme la plus abondante des matieres organiques fossiles. 1l résulte de
I’accumulation en milieu réducteur, lacustre ou marin, des débris d’algues ou de zooplancton
vivant dans des eaux superficielles éventuellement remanies par des bactéries actives dans le
bassin sédimentaire.

La composition générale du kérogéne varie et dépend de la nature de la matiére organique
dont il provient et du milieu dans lequel il s’est déposé, Krevelen et al. [17] ont élaboré un
modéle (Fig.1-3) pour caractériser la matiére organique a partir de sa teneur en carbone,

oxygene et hydrogéne.

En portant ces données sur un diagramme donnant les rapports atomiques H/C en

fonction du rapport 0/ ¢ 1ls ont défini trois chemins principaux d’évaluation de la matiere

organique. Tissot et al. [18] se sont basés sur cette caractérisation pour présenter trois types de
kérogenes qui ont pour modeéle trois grands bassins pétroliers bien identifiés :
+ Le Green River shales du tertiaire de 1’Utah aux Etat Unis pour le type I, qui provient
d’une biomasse planctonique lacustre,
* Le Toarcien du bassin Parisien pour le type Il, qui provient d’une biomasse
planctonique marine,
» Le Crétacé du bassin de Douala au Cameroun pour le type Ill, qui provient d’une

biomasse de végetaux supérieurs.
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La qualité du kérogéne dépend de celle de la matiére organique primaire et de son degré de

transformation.
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Figure. I- 3 : Position relative des différents types de kérogénes selon le diagramme de Van Krevelen [19].

1.5.2.2. Le Bitume

Le bitume représente une faible fraction d’hydrocarbures solubles dans les solvants
organiques ordinaires. 1l contient les hydrocarbures initialement présents dans les sédiments et
ayant un nombre de carbones supérieure a 15. Il est composé de constituants de poids
moléculaires plus élevés, appelés produits lourds ou composés hétéro-atomiques. Les
hétéroatomes les plus fréquents sont I’oxygene, le soufre et 1’azote. Le bitume représente de 5
a 20 % en poids du contenu de la matiére organique des sédiments, 1’autre partie est formée
essentiellement de kérogéne. Le fractionnement du bitume par séparation chromatographique
permet d’obtenir trois grandes familles d’hydrocarbures : les saturés, les aromatiques et les

polaires.

1.6. Applications des schistes bitumineux

Les schistes bitumineux peuvent également étre utilisés dans la fabrication de fibres de
carbones, charbons activés adsorbants, noir de carbone, phénols, résines, colles, produits de

tannage, mastic, bitume routier, ciment, briques, blocs de construction ou de décoration,
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additifs, fertilisants, laine de roche isolante, verre et produits pharmaceutiques. Mais ces

usages demeurent faibles ou encore a 1’étape expérimentale .

1.6.1. Transformations des schistes en énergie

Les fossiles sources d’énergic appartiennent a la famille des hydrocarbures. Le carbone
s’est concentré en grande quantité dans ces fossiles. Les hydrocarbures se sont formés au sein
des roches-meres par la décomposition de la mati¢re organique. Pour libérer 1’énergie, il suffit
d’une réaction de combustion pour transformer 1’énergie chimique en chaleur. Cette énergie
thermique pourra étre utilisée directement (chauffage), ou convertie en une autre forme

d’énergie (électricité).

I.7. Application les déchets des schistes bitumineux comme matériaux
de construction

L’un des objectifs de cette thése est d’étudier I'impact de la structure interne sur la
conductivité thermique des matériaux hétérogenes. Il faut noter qu’il existe une grande variété
de matériaux hétérogenes. Ces derniers peuvent étre classés en fonction de 1’échelle spatiale
des constituants (du nm au mm) et de la nature des constituants (minérale, organique ou
métallique).

Des études menées sur une classe donnée de matériaux hétérogenes ne sont donc
pas forcément valables pour I’ensemble des matériaux hétérogénes. Dans ce travail, nous
nous intéressons plus particulierement aux matériaux de construction & base des déchets des
schistes bitumineux et de ciment. Le Mortier (Ciment + déchet des schistes) est un matériau
hétérogéne constitué d’une matrice (Ciment) contenant des inclusions (granulats).

Les matériaux de construction a matrice Cimentaire ont fait 1’objet de plusieurs études,
particulierement, sur les propriétés mécaniques des mortiers de ciment contenant les débris
des déchets des schistes bitumineux pulvérisés [20]. Les études des propriétés thermiques
telles que la conductivité thermique, la diffusivité thermique et autres des matériaux a base de
schistes bitumineux ont été aussi largement étudiées. Afin de mettre en évidence la disparité
des valeurs obtenues par ces différentes études, nous présenterons dans ce travail, les résultats
relatifs aux mesures des différentes propriétés mécaniques et thermiques des échantillons

prépares au laboratoire a base des schistes bitumineux.
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CHAPITRE Il : LES SCHISTES BITUMINEUX DANS LE
MAROC

II.1. Réserves mondiales de schistes bitumineux

Les schistes bitumineux se trouvent dans plusieurs régions du monde. Les
gisements vont de petites tailles avec peu ou pas de valeur économique a ceux d'une taille
énorme qui occupent des milliers de kilométres carrés et contiennent plusieurs milliards de

barils d'huiles de schistes potentiellement extractibles.

Selon la derniére enquéte réalisée par le conseil mondial de 1’énergie publiée en 2010, les
ressources mondiales totales d'huiles de schistes sont estimées a 4786,131 billions de barils
soit environ 689,3 billions tonnes d’huile en place. Cette valeur estimée est environ trois fois
supérieure a celle prouvée actuellement pour le pétrole conventionnel. Cependant, cette valeur
avancée pour les schistes bitumineux est a prendre avec beaucoup de prudence, car plusieurs
facteurs doivent étre pris en compte lors de I’estimation, tels que la nature, le type et le

potentiel de la roche source, et également la méthode d’extraction et d’exploitation.

Les Etats Unis d’Amérique (USA) détient les plus grandes ressources de schistes
bitumineux au monde. Le total recouvrable est estimé a 537 billions tonnes, ce qui
constitue environ 78% du potentiel mondial reconnu de I’huile de schistes. Les gisements les
plus importants aux USA sont les schistes bitumineux du Green River et les schistes noirs de
Devonian [10,20].

La Chine vient en deuxieme place avec un potentiel d’huile recouvrable estimé a 47,6
billions tonnes. Les principaux gisements qui présentent une importance commerciale sont
localisés dans les provinces de Fushun (Liaoning), Maoming (Guangdong), Huadian et
Nong'an (Jilin), et Longkou (Shandong). La troisiéme réserve mondiale est détenue par la
Fédération Russe, avec un potentiel de 35,5 billions tonnes. Les principaux dépdts se trouvent

dans la province de Volga-Petchyorsk et dans le bassin baltique.

La Figure I-4 montre la répartition et I’estimation du potentiel des schistes bitumineux.
Quant au Maroc, ses réserves en schistes bitumineux s’éléve a 8,17 billions de tonnes et qui

présentent 18 % des ressources mondiales en la matiére. Avec cette réserve, le Maroc se
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positionne en 6™ rang mondial. Plusieurs gisements & caractére commercial ont été identifiés

dont les plus importants sont localisés dans les régions de TIMAHDIT et TARFAYA.
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Figure. I- 4: Répartition des schistes bitumineux dans le monde [21].

I1.2. Ressources en Schistes Bitumineux dans le Maroc

Jusqu’a présent, le Maroc est un pays tres peu doté en ressources énergétiques
conventionnelles (pétrole et gaz naturel). Son secteur d’énergie est dominé par les ressources
fossiles en raison de leur prix encore compétitif dans le marché international.

Le Maroc importe de 1’extérieur, plus de 98% de ses besoins qui couvrent presque 88,5%
de la consommation d’énergie primaire du pays en 2014 et le reste est constitu¢ d’énergies
renouvelables (biomasse, €olien et hydroélectrique). Cette forte dépendance de 1’extérieur
combinée a sa demande croissante en énergie, environ 7% par an, due a son essor économique
et a sa croissance démographique, affecte lourdement les finances de 1’état et met donc le
pouvoir public marocain devant des défis majeurs.

Plusieurs stratégies ont alors été mises en place pour revoir la politique du secteur de
I’énergie au Maroc afin d’accompagner le développement que connait le pays. Il s’agit donc
de diversifier les sources d’approvisionnement en énergie et s’orienter vers le développement

d’autres filiéres énergétiques comme le solaire, 1’éolien et également les ressources non
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conventionnelles comme les schistes bitumineux dont le Maroc détient une réserve assez
importante non exploitée a grande échelle [1].

Le Maroc dispose d’immenses réserves de schistes bitumineux, réparties dans plus de neuf

bassins, dont les plus importants gisements sont ceux de TIMAHDIT ET TARFAYA (Figure .1-5)

Glsemaent de Tarfaya Glssment de Timahdet

Figure. I- 5: Les gisements des schistes bitumineux du Maroc [22].

I1.3. Description géologique des Schistes bitumineux -Maroc

En 2013, 1’Office National des Hydrocarbures et des Mines (ONHYM) a repris de
nouveaux ses activités de développement et d’exploitation des schistes bitumineux
Marocains, en collaboration avec des sociétés étrangeres pour produire de [’huile de
schistes. Les schistes bitumineux marocains qui datent du Crétacé supérieur se répartissent
sur les 3 domaines structuraux du royaume : le domaine rifain (TANGER et région), le

domaine atlasique (TIMAHDIT) et le bassin de atlantique (TARFAYA).

I1.3.1. Principaux gisements

Les gisements des schistes bitumineux se trouvent dans plusieurs régions du Maroc.
Il'y a 10 localités qui peuvent avoir un potentiel commercial, dont les plus connues sont

celles de TANGER, TARFAYA et TIMAHDIT.
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Selon les derniéres estimations du Conseil Mondiale de 1’Energie en 2010, les
réserves de schistes bitumineux dans les deux gisements de TARFAYA et de TIMAHDIT,
associés a d’autres gisements localisés dans le nord et au centre du Maroc peuvent
conduire a la production de 8.167 millions de tonnes d’huile soit environ 53.381 millions

de barils d’huile [23,24].

I1.3.2. Situation Géographique du Gisement des Schistes Bitumineux de Tanger

Les roches bitumineuses dans ce gisement se concentrent dans la partie Nord-Ouest du
Rif. Le gisement renferme des réserves d’environ 4 a 6 milliards de tonnes des schistes
bitumineux sur une superficie de 400 km? (épaisseur : 0,1 & 3 m), avec un rendement moyen
d’huile de 25 a 83 L/t, soitun pot  entier de 1 a 2 milliards de barils d’huile. Les
affleurements les plus importants dans ce gisement sont ceux de TANGER, ARBA AYACHA,
BENI AROUS, BAB TAZA ET TETOUAN.

Jusqu’a présent, les roches bitumineuses dans ce gisement sont peu étudiées et il n’y a
pas une évaluation définitive pour la réserve de ce gisement. Comme nous allons le voir par la
suite, la composition chimique de ce gisement differe de ceux de TIMAHDIT et de
Tarfaya par la teneur en matiere organique et minérale. Par conséquent, les schistes
bitumineux issus de ce gisement pourraient étre de bons matériaux naturels utilises
dans le domaine de la protection de I’environnement en plus de leurs qualités énergétiques.
Ainsi, notre étude s’est portée sur la valorisation de ces matériaux pour une telle
application environnementale. Cependant, une étude minéralogique et géochimique
de ces schistes bitumineux est souhaitable pour maitriser leurs caractéristiques physico-
chimiques et, particuliérement, leurs sites actifs capables d’interagir avec leur environnement.

Une comparaison minéralogique de tous les schistes marocains sera discutée [13].

I1.3.3. Situation Géographique du Gisement des Schistes Bitumineux de Tarfaya

Le gisement de Tarfaya est situé dans les provinces du sud et s'étale sur une superficie
de 2500 km? environ bordant I'océan Atlantique et 125 km entre SEBKHAT TAH au SuD-
OUEST et OUED AMMA FATMA au Nord Est (Parallele 27° 40° Nord et a I’Est par le méridien
8°40° Ouest Greenwich). Ce gisement est constitué de marne de matiére organique datant du
crétacé moyen et supérieur. Une grande partie de la série du crétacé supérieur est
constituée par les schistes bitumineux avec des teneurs variables en matiére organique [13].

Ce gisement a été divisé en 5 couches, RO, R1, R2, R3et R4. Les réserves de la couche R
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descendent a une profondeur de 125 m sur toute son étendue avec un total de 795
millions de m3. Les réserves globales estimées de ce gisement s'élévent a 80 milliards de
tonnes de roches, contenant 22 milliards de barils d'huiles pour une teneur moyenne de

60 litres/tonne. Certaines couches peuvent contenir jusqu'a 100 L/t [25].

I1.3.4. Situation Géographique du Gisement des Schistes Bitumineux de Timahdit

Le gisement des schistes bitumineux de la région de TIMAHDIT se trouve a 240 km au
Sud Est de Rabat, a 120 km au Sud de FeS et a 35 km au Sud d’AzrRou, sensiblement a mi-
distance entre TIMAHDIT et BAQRITE, principales localités de la région. Il fait partie de la
chaine intracontinentale, située a la partie Nord-Ouest du craton africain [26]. Cette chaine
fait partie du domaine atlasique marocain [27]; elle s’étend sur plus de 400 km, depuis
I’ATLAS DE BENI MELLAL au SW jusqu’a la plaine de Guercif au NE. Cette région appartient a
deux domaines géologiques bien distincts séparés par I’OUED SERROU

-Le Moyen Atlas méridional ou Atlas de BENI MELLAL [28] qui est accolé au Haut Atlas
Central avec lequel il est strictement inséparable [29].

-Le Moyen Atlas septentrional ou chainon Moyen Atlasique Principal [28] qui englobe
le causse moyen atlasique et le chainon de Midelt, d’orientation NE-SW. Il est limité au NE
par la plaine de TAzA-GUERCIF, au NW par le Prérif et le bassin de Sais, au SE par la vallée
de la moyenne Moulouya, a 1’Ouest par la bordure septentrionale du plateau central
paléozoique et au SW par la vallée de I’OUED SERROU.

Les réserves en huile contenues dans la roche s’élévent environ a 15 milliards de barils
[8]. Ce gisement est réparti en quatre couches T,Y, X et M d'épaisseur variant de
100a 150 m a teneur variable en matiére organique dans un environnement de basalte,
de calcaire et de marne. La matiére organique de ce gisement est d'origine lacustre ou

marine selon la profondeur du gisement (Figure.l-6).

I1.4. Cadre géologique, structural et morphologie générale du gisement
des Schistes Bitumineux

Le moyen atlas septentrional est compartimenté par plusieurs accidents d’ordre

régional, de direction NE-SW et qui ont joué dans la majorité des cas le rbéle de limites

topographiques. Le plus important est I’accident Nord Moyen Atlasique (ANMA) qui sépare
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deux parties structuralement différentes : le causse moyen atlasique, au NW et le Moyen Atlas
plissé au SE. L’accident Nord Moyen Atlasique correspond a la premiére ride anticlinale [30].

Le Moyen Atlas a subi une tectonique atlasique continue contemporaine a la
sédimentation méso cénozoique [31]. Cette tectonique a eu un impact sur son réarrangement

morpho structural actuel en rides et en synclinaux.

o TIMAHDIT

Figure. I- 6: Carte Topographique du Gisement de Timahdit [32].
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IL.5. Stratigraphie et Lithologie

La zone est caractérisée par une diversité de faciés qui s’étale sur 2500 a 3500 m

(depuis le Trias jusqu’au quaternaire). Elle comprend, du bas vers le haut, la succession

lithologique suivante :

1-

2-

Permo-Trias (150m) : Il comporte des argiles rouges, saliféres et gypsiféres avec des
intrusions basaltiques et doléritiques.
Lias inférieur (425 a 550m) : Cette formation constitue 1’ossature du causse et est
caractérisee par des calcaires dolomitiques et dolomies, fissurés, massifs, gris, souvent
vacuolaires. A noter, I’abondance de niveaux béchiques dans la région de Foum Kheneg.
Lias supérieur (200 a 450 m) : c’est une alternance de calcaires a pate fine, bien lités,
gris ou beiges, en bancs réguliers a la base, et de marnes parfois rougeatres, avec
apparition de faciés récifaux localement.
Bajocien Inférieure (200 a 500 m) ou marne de BouLMANE: Ce sont des marnes
verdatres a intercalations de calcaires ou calcaires gréseux en bancs minces.
Bajocien moyen (120 a 180m): ce sont essentiellement des calcaires (corniches,
oolithiques, et bio détritiques).
Bajocien supérieur et Bathonien (0 @ 300 m) : C’est une alternance de calcaires jaunes
en bancs minces et de marnes avec localement du gypse.
Cénomano —Turonien (200 m) : ce sont des Conglomérats et grés discordants, a la base
(puissance de 50 m), surmontés par une alternance de marnes et de calcaires argileux a
bivalves [32] (80 a 100 m) avec au sommet des barres calcaires crayeux et argileux.
Coniacien-Santonien (350 a 400m) : ce sont des Marnes et calcaires argileux ou calcaires
marneux, de couleur grise jaunatre, indurées en grosses barres pluri métriques, intercalées
par de rares lits marneux lumachelliques a petites huitres. Les marnes jaunes sont
remplacées vers le sommet par des marnes grises en plaquettes montrant des stratifications
entrecroisées obliques.

A noter que le Coniacien est difficilement identifiable sur le terrain par sa position
topographique (il est situé sur les deux rives de ’Oued Admar Izem).
Campanien (150 a 200 m) : les formations de cet étage sont représentées par les
affleurements de 1’Oued Admer Izem ; elles comportent des marnes grises indurées en
plaquettes, alternant avec des calcaires gris a huitres et en bancs atteignant 0.5 m ; dans la
stratification apparaissent de gros nodules de calcaires, arrondis, de diametre décimétrique

et & coeur de silex. Les foraminiféeres benthiques et les ostracodes diminuent
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guantitativement de la base au sommet; les foraminiferes planctoniques sont peu

nombreux et disparaissent en fin de la série [33].

10- Maestrichtien (150 a 250 m) : Il est nettement visible dans des affleurements de JBEL
KouBBAT et le plateau de TASSEMAKHT. Il déemarre par un banc métrique de dolomies
gréseux-calcareuses et marno-calcaires a surface ravinant, puis des marnes bitumineuses
en petits lits centimétriques de couleur gris foncé a brun intercalées par des calcaires
phosphatés.

11- Paléocéne-Eocéne inférieur (60 a 350 m) : Formation transgressives nano-calcaires et
lumachelles a huitres a la base. Lentilles de gypse massif (50 m) et argiles roses a gypse et
lits gréseux friables.

12-Eocene moyen (50 a 360 m): Calcaires de BEKRIT - TIMAHDIT : calcaire avec
intercalations de gypse et anhydrite.

13- Eocéne Supérieur (200 m) : Marnes rouges ou roses et calcaires et marnes gypsiferes.

14- Pliocéne : Conglomérats

15- Quaternaire (0 a 200 m) : Coulées de basalte et de formation volcaniques meubles.

16- Quaternaire (0 a 200 m) : Coulées de basalte et de formation volcaniques meubles.
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COUPE STRATIGRAPHIQUE DU TIMAHDIT DANS LE SYNCLINAIRE D'EL KOUBBAT
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Figure. I- 7: Coupe stratigraphique généralisée du gisement de schistes bitumineux de TIMAHDIT dans le
synclinal d"El Koubbat Maroc [16, 34, 35].

I1.6. Propriété générale des schistes bitumineux de Timahdit et

Tarfaya

Les schistes bitumineux de TIMAHDIT et TARFAYA sont des roches sédimentaires

argilo-carbonatés ou silico-marneuses intimement mélangées a 1’argile aux sediments sableux

[36].

La connaissance des caractéristiques physiques et chimiques de la roche revét une tres

grande importance tant pour le géologue, le mineur que pour I’exploitant. De ce fait, des
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études menées par les chercheurs de I’ONYM ont permis d’accéder a la composition ainsi
qu’aux caractéristiques des schistes bitumineux des deux plus importants gisements du Maroc
(TARFAYA et TIMAHDIT). Les caractéristiques générales des schistes bitumineux de TARFAYA

et TIMAHDIT sont rassemblées dans le tableau I-1 [25].

Tableau. I- 1: Composition globale des schistes bitumineux de Timahdit et Tarfaya (%opoids).

Calcite 21,9 63,7
Dolimite 15,9 3,5
Quartz 19,1 6,5

Pyrite 1 <1

Argile et autre miniraux 24 10
Kérogene 17,7 15,9

Notons que les schistes de TARFAYA présentent une teneur élevée en calcite.
Des études ont montré qu’une bonne corrélation entre la teneur en carbonates et la teneur en
huile est établie. Plusieurs travaux de recherche ont été réalisés sur les schistes bitumineux
de TIMAHDIT et TARFAYA afin de les valoriser dans les domaines énergétique et
environnemental [37,38]. L’étude minéralogique des schistes bitumineux de TARFAYA a
ét¢ largement réalisée en discutant les conditions d’échantillonnage et la nature des
traitements effectués. Cependant, peu d’études ont été effectuées sur les schistes bitumineux
de Tanger et ses régions, du fait qu'ils contiennent peu de matiére organique, mais leur
composition minéralogie est intéressante et convenable pour d’autres applications

complémentaires a celles énergétiques.

Dans les annees a venir, les contraintes socioeconomiques et environnementales
exigent la valorisation des ressources naturelles abondantes de notre pays. Pour cela, il est trés
utile de développer des recherches relatives aux matériaux alternatifs a base des schistes

bitumineux, de faible codt et utilisables dans divers domaines d’applications.

I1.6.1. Situation énergétique dans le Maroc

Le contexte national de I'énergie est marque par une forte dépendance extérieure et
une augmentation significative de la demande énergétique. Depuis le second choc pétrolier, le
Maroc a commencé a s’intéresser aux énergies renouvelables (hydroélectrique, éolienne,
solaire, etc.) qui représentaient en 2010 uniquement 7 % de la consommation nationale en

énergie primaire.
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Le Maroc dépend fortement de ses importations d’énergies fossiles pour satisfaire ses
besoins énergétiques. La majeure partie de 1’électricité produite au Maroc provient des
centrales thermiques qui sont basées en grande partie sur la combustion du charbon et du
pétrole importe [39].

Par ailleurs, le Maroc découvrait dans les années soixante d’importants gisements
d’hydrocarbures non conventionnels qui peuvent substituer le pétrole, selon 1’Agence
Internationale de 1’Energie. Dans cet objectif, il a créé en 2003 1’Office National des
Hydrocarbures et des Mines (ONHYM) [14], qui a pour objectifs de prospecter et d’exploiter
les potentialités pétrolieres et miniéres du Maroc. Les travaux géologiques et miniers réalisés
par ’ONAREP au début des années 1980 ont permis en plus la mise en évidence d’énormes
réserves en schistes bitumineux qui pourraient étre valorisés pour la production des
hydrocarbures. Ceci a conduit le Maroc a entamer sa propre expérience énergétique et a
développer le procéde T3 (initiales des trois gisements de TANGER, TARFAYA et TIMAHDIT).
Suite aux derniers chocs pétroliers, la recherche et le développement pour la valorisation des
schistes bitumineux se poursuivent et connaissent un essor considérable durant cette période
dans le monde. Ainsi pour notre pays, les deux gisements de TIMAHDIT et TARFAYA ont fait
I’objet de plusieurs études géologiques et minieres, en plus des tests de pyrolyse et de
combustion directe [25,40].

CONCLUSION

A l’issue de cette étude bibliographique, on peut retenir que les schistes bitumineux sont
des matériaux qui répondent a la trilogie : économique-sociale-environnementale. Nous avons
rappelé 1I’importance de la construction a I’aide du matériau des schistes bitumineux, en
s’appuyant sur la revue de littérature, ainsi que les procédés de stabilisation des constructions
en déchets des schistes bitumineux par le ciment. L’influence des propriétés mécaniques et

thermo-physiques des renforts en matériau des schistes bitumineux a été aussi evoqueée.
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PARTIE II ;

GENERALITES ET METHODES
EXPERIMENTALES
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CHAPITRE | : DESCRIPTION ET CARACTERISTIQUES DES
MILIEUX POREUX

Pour caractériser un matériau poreux en termes de transferts, il est considérable de
définir les grandes différences de comportements physiques caractérisant la structure
géométrique de la matrice de ce milieu et les interactions entre celle-ci et les phases fluides
qu'elle contient.

L’objectif de ce chapitre est de décrire les milieux poreux et d’introduire leurs
caractéristiques pour la bonne compréhension de la suite de ce travail.

Dans un premier temps, nous présentons les principaux parametres physiques définissant
le milieu poreux, ainsi qu’une description des mécanismes du transport liquide et gazeux mis
en jeu lors des transferts hydriques. Dans un second temps, nous présentons les équations et
les grandeurs Thermo-physiques utilisées pour caractériser les transferts de chaleur dans les

milieux poreux.

I.1. Description physique d’'un matériau

Un milieu poreux est un about de grains ou particules solides entre lesquels existent des
vides : appelés pores. Ces vides sont occupés par un fluide ou plus comme 1’air, I’eau, ’huile,

etc. (Figure.l1-1).

Liquide —

Figure. 11- 1: Exemple d’un milieu poreux
On peut distinguer deux catégories de milieux poreux [41,42] :
— Les milieux hétérogénes poreux alvéolaires ou cellulaires considérés comme

des espaces solides pleins de trous.
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— Les milieux hétérogénes poreux granulaires ou pulverulents considérés comme des
espaces vides remplis de grains solides.

Généralement, un  matériau  poreux, a I’état naturel, est un  milieu

hétérogene triphasique constitué d’une phase solide, d’une phase liquide et d’une

phase gazeuse.

I.2. Milieux uniformes, homogénes et hétérogenes

On appelle matériau homogene, tout matériau qui présente une masse (solide, liquide)
identique en tous points. Un milieu uniforme est un milieu dont les propriétés physiques sont
similaires en tout point [43]. Un matériau hétérogéne est caractérisé par une variation de ses
propriétés physiques d’un point a ’autre. Quand cette variation est continue, le matériau est a
morphologie polycristalline. En revanche, quand la variation est discontinue a cause de la
présence d’interfaces, le matériau hétérogéne est alors appelé matériau composite et présente
une morphologie inclusion/matrice. La Figure.ll-1 montre un exemple de morphologie
inclusion/matrice [44] et un exemple de morphologie polycristalline [45] a I’échelle
micrometrique.

Un matériau est isotrope si ses propriétés physiques sont identiques dans toutes
les directions [41,42].

I.3. Lois de vitesse des réactions a I’état solide

La vitesse d’une réaction de point de vue thermique en phase homogéne est exprimee par
une grandeur physique décrivant la totalité du systéme, comme la concentration molaire, la
fraction molaire ou la pression partielle des différents constituants. Dans ce cas, 1’équation de
vitesse s’écrit comme suit :

dCy

o = K(Df(Cn), [ 1]

avec .

t : le temps de la réaction ;

— Cy - laconcentration molaire ;

K(T) : la constante de vitesse ;

f(Cyy) : le modele cinétique décrivant le mécanisme de la réaction.
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L’expression précédente utilise la concentration Cwv qui est généralement mesurée
pour I’é¢tude cinétique en phase liquide. Cependant, dans la cinétique a I’état solide, la
concentration n’a pas de signification a cause de I’inhomogénéité du systéme et de la
réactivité qui n’est pas identique au sein méme du solide [46].

Dans le cas idéal, un cristal parfait ne contient pas d’imperfections (défauts) et donc
posséde une réactivité minimale. Cependant, dans la réalité, les cristaux parfaits sont tres rares
et la plupart des réseaux cristallins contiennent des défauts facilitant leur dégradation quand
ils sont soumis a un stress thermique. A 1’état solide, les réactions se produisent donc souvent
au niveau des défauts de structure, des surfaces du cristal, de ses arétes et de ses sommets
[47]. La cinétique a 1’état solide peut alors étre étudiée par les méthodes d’analyse thermique
en mesurant une des propriétés de 1’échantillon lorsqu’il est soumis au chauffage [48]. Si une
réaction met en jeu une perte de masse, la cinétique de cette réaction sera étudiée par 1’analyse

thermogravimétrique (ATG).

I.4. Grandeurs Petro-physiques d’'un matériau poreux

1.4.1. Densité de la phase solide : (Masse Volumique)

La masse volumique c’est une  grandeur physique qui caractérise
la masse d'un matériau par unité de volume. Elle est généralement notée par les lettres

grecques p (rho). Elle est déterminée par le rapport de la masse au volume [49].
== 1.2
p_ v ) [ : ]

Ou m est la masse de la substance homogene occupant un volume V.
La masse volumique est le synonyme moderne des expressions désuétes « densité
absolue » et densité propre, ou encore masse spécifique, noté (dp ) ; elle correspond a la
N

densité de matériau sans tenir compte de la porosité connectée. Elle est donc représentative de

la densité des phases minérales et de la porosité non connectée [50].

La densité de la phase solide a été calculée a partir du poids de 1’échantillon sec

(masse) par rapport au volume des grains en appliquant la formule suivante :
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d, =— [1.3]

avec ; M: la masse de 1’échantillon ;

Vs : Le volume solide des grains.

Le volume solide des grains se détermine a partir de la formule suivante :
Vo=V, + Vg,
Vi=V,—Vp, [1. 4]

— Vi : le volume total de I’échantillon ;
— 1, . le volume total des pores ;

— 1 : le volume solide de 1’échantillon.

1.4.2. Densité apparente

La densité apparente doit tenir compte du volume total de 1’échantillon, comprenant le
volume poreux et le volume de la phase solide. Ce volume peut étre simplement calculé a
partir des dimensions de 1’échantillon. Cependant, ces échantillons sont rarement des cubiques
parfaits. Dans les matériaux peu poreux, ces irrégularités créent une forte erreur sur le calcul
du volume et donc sur le calcul de la densité.

Pour obtenir une mesure précise du volume V.., on utilise la technique de saturation a
I’eau. Le calcul de la densité apparente
dapp ou masse  volumique  de  I’échantillon, est  donné par la

formule suivante :

o Mgec
d,,, ===V .5
app Peau 1 [-5]

Elle est considérée comme étant 1'un des parametres les plus importants dans 1’étude portant
sur la structure des roches [51]. Elle prend en compte le volume des phases minérales ainsi
que le volume poreux connecté. La comparaison des deux permet une premiére détermination
de la porosité.

L’analyse de ces données permet de distinguer un ensemble d’échantillons sur la base

des critéres d’évolution de la composition minéralogique et de la porosité [50]. La densité
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apparente est calculée aussi a partir des valeurs mesurées de la porosité a I’hélium et de la

densité phase solide en appliquant la formule suivante :

dapp = dy_ X (1 — (T:o)) , [l. 6]

avec :

dapp: |2 densité apparente (g/cm?) ;
- d,, : ladensite de la phase solide (g/cm3) ;

— n: laporosité (%).

Minéraux
Porosité non dl’s d

connecté app

Porosité
connectée

Figure. 11- 2: Schéma représentatif de la densité des phases solides et de la porosité

Les roches sont généralement constituées de quatre constituants : les grains, le ciment,
la matrice et le réseau poreux. Les caractéristiques physiques du réseau poreux ou propriétés
pétro-physiques (taille, nature et distribution des pores) permettent d’évaluer 1’aptitude de la
roche a contenir (porosité) et a laisser circuler (perméabilité) des fluides telle que 1’eau ou des

hydrocarbures liquides ou gazeux.
Par définition, la porosité (n) correspond a la fraction du vide contenu dans un matériau.

Elle est définie comme le rapport du volume du vide sur le volume total du matériau [52-55].

Dans la roche, elle se trouve sous forme de pores connectés ou isolés (Figure.ll-3), [56].
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n(%) = 7 x 100 [1.7]

total

D’apreés Aharonov & all [57], deux types de porosités sont a distinguer : la porosité
euclidienne, permettant la circulation des fluides, et la porosité fractale, servant plutét de
réservoir et constituant le siége des transferts entre roche et fluide. De méme, la porosité
étudiée peut étre classée en micro, méso ou macroporosité selon les diametres des pores [58].

En effet, I’étude de la porosité et la recherche d’informations sur sa geométrie,
constituent une premiére étape incontournable dans la compréhension et la modélisation des
transferts de fluides [52]. 1l existe plusicurs techniques qui permettent d’estimer la porosité
d’un matériau [52, 54, 55, 59, 60].

La porosité mesurée par saturation a I’eau ;
La porosité déduite de la mesure de densité de phase solide a I’hélium ;
La porosité mesurée par injection de mercure.

La combinaison de ces techniques permet de tester trois modes de saturation différents,
pour chaque fluide utilisé, ce qui permet, la validation des mesures. En effet, il n’est pas rare,
notamment pour les échantillons altérés et friables, que lors du processus de saturation a I’eau,
il y a une perte d’une petite partie de 1’échantillon. Ceci entraine un déficit de masse lors des
pesés apres saturation en engendrant une sous-estimation de la porosité par saturation a 1’eau
par rapport a celle obtenue par saturation a I’hélium. De plus, la saturation des volumes
poreux au gaz est trés souvent plus compléte que celle a I’eau, notamment dues aux effets de
la viscosité et de la capillarité.

L’essai par injection de mercure permet de traiter les échantillons dont la cohésion est trop
faible pour les essais de saturation a I’eau et a I’hélium. Il permet également d’aller plus loin
que la simple mesure de porosité totale et d’obtenir des informations sur la taille et la forme

des vides qui composent le réseau poreux [61].

I.5. Classification des pores

Les pores forment des réseaux de vides plus ou moins complexes ayant une
influence directe sur les phénoménes hydriques, mécaniques et thermiques.
Les classifications de la porosité en fonction de la taille des pores sont tres

nombreuses et souvent arbitraires car les seuils de coupures entre les domaines dits
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microporeux et macroporeux varient selon les auteurs et selon les méthodes utilisees
pour I’investigation du milieu poreux [41, 62-68].

Dans ce travail, nous présentons la classification proposee par l'union
internationale de la chimie pure et appliquée (Tableau. II-1). Cette classification est

basée sur le diametre des pores [69,70].

Tableau. I1- 1: Classification de la porosité selon I’union internationale de la chimie pure et appliquée

Classification Diametre moyen
Micropores <2nm
Méso pores 2nmab50nm
Macropores 50 nm a 10 pm
Bulles d’air >10 pm

I.6. L'indice des vides

L’indice des vides est un rapport entre le volume des vides et le volume des grains, il
est donné par:

Volume de vide _ V

e, = ==, 1.8
v Volume de solide Vg [ ]

I.7. La connectivité

La connectivité est un parametre topologique qui mesure le degré d’interconnexion
d’un matériau poreux. En général, il est préférable que le réseau de pores capillaires soit

constitué de pores les plus petits possibles pour que le degré d’interconnexions y soit plus
faible [41].

1.8. Les ondes sismiques

L'étude des ondes sismiques a permis de déterminer les différentes couches du globe
terrestre. La vitesse de propagation des ondes étant fonction de I'état et de la densité de la

matiere.
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Les tremblements de terre, ou séismes, peuvent provoquer des dégats et des catastrophes
considérables pour la vie humaine. Cependant, ils nous apportent certaines informations sur la
structure de la Terre.

Les séismes libérent de I'énergie stockée dans les roches avec le temps : cette énergie est
transmise & partir du foyer (zone de libération de I'énergie provoquant le tremblement) sous la
forme d'ondes (ou vibrations) qui se propagent dans toutes les directions : les ondes

sismiques.

1.9. Types des ondes sismiques

Il existe deux grands domaines de propagation des ondes :

— Les ondes de fond qui se propagent a l'intérieur de la Terre et peuvent étre enregistrées
en plusieurs points du globe. On distinguera deux grands types: lesondes de
cisaillement, ou ondes S, et les ondes de compression, ou ondes P ;

— Les ondes de surface ou les ondes L se propagent a la surface du globe et dans la

crodte terrestre, elles provoquent tous les dégats liés aux tremblements de terre.

1.9.1. L’Onde P ou I'onde de compression

Les ondes de compression ou les ondes P sont des vibrations qui
alternent compression et décompression et peuvent déformer les roches par changement de
volume. Elles se déplacent donc en créant des zones de dilatation (zones de décompression) et
des zones de compression.

Les particules se déplacent alors selon un mouvement avant-arriere dans la direction
de la propagation de I'onde (elles ont un mouvement paralléle a la direction de I'onde).

Ce sont les ondes les plus rapides (6 km/s en moyenne) ; elles se propagent dans les
solides, les fluides, les gaz, et méme dans l'atmosphere. Elles sont par conséquent les
premiéres a étre enregistrées par un sismographe aprés un tremblement de terre, d'ou leur

appellation également d'ondes primaires.
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[.9.2. L’'Onde S ou l'onde de cisaillement

Les ondes de cisaillement sont des ondes transversales qui ne sont transmises que par les
solides (car les gaz et les liquides n'ont pas I'élasticité pour reprendre leur forme originelle)
Elles déforment les roches par changement de forme. Elles consistent en des mouvements
perpendiculaires a la direction de propagation des ondes. La vitesse de propagation des ondes
S dans la crodte terrestre est d'environ 3,5 km/s : elles sont donc enregistrées apres les ondes

P (d'ou leur appellation d'ondes secondaires).

1.10. Propriétés des ondes P et S

Les ondes sismiques de fond se comportent comme des ondes de lumiére et de son : elles
peuvent étre transmises et aussi réfléchies et réfractées.

Les ondes sont réfléchies par des discontinuités dans la Terre, tandis que la réfraction
implique un changement de vitesse d'une onde et de sa direction. Si la Terre possédait une
composition homogeéne et si la densité augmentait de facon progressive avec la profondeur,
alors les ondes auraient une trajectoire courbe et une vitesse croissante (la vitesse de
propagation des ondes est proportionnelle a la densité du matériel dans lequel elles se
propagent) ; alors qu'en fait, elles sont réfléchies et réfractées par des zones de changement
brusque de densité, comme la limite entre le manteau et le noyau.

Ainsi, l'augmentation progressive de la vitesse des ondes P et S dans le manteau, indique
une hausse de la densité du matériel a mesure qu'on s'enfonce vers le centre de la Terre,
mais la propagation des ondes S stoppent brusquement a la limite entre le noyau et le
manteau : cela indique que le noyau externe est liquide.

L’¢tude de la propagation des ondes sismiques permet aux geologues d'étudier la

structure de la Terre.

I.11. Propriétés de transfert de chaleur

Dans cette partie, on traite essentiellement les connaissances de base nécessaires a la
compréhension et au traitement des échanges thermiques qui jouent un réle important dans de

trés nombreux processus naturels et industriels. Elle est classiqguement divisée en trois parties
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correspondant aux trois mécanismes gouvernant ces échanges : conduction, convection,
rayonnement. La formulation propre a chaque mode d’échange a été présentée, ainsi que le
développement des méthodes de détermination des flux de chaleur et des champs de

température dans les milieux [71].

[.12. Les modes de transfert de chaleur

Il existe trois modes de transfert d’énergie thermique qui peuvent avoir lieu entre deux
milieux, mais aussi au sein d’un méme milieu : la conduction, la convection et le
rayonnement. Il est important de bien comprendre chacun de ces phénomeénes

afin de mieux cerner la problématique présentée dans ce mémoire.

1.12.1. Transfert par Conduction

Le transfert de chaleur par conduction est un transfert d’énergie dans un milieu matériel
(solide) par vibration moléculaire et sans mouvement de matiere, lorsque le corps est soumis a
un gradient de température.

Le transfert par conduction peut étre étudié soit en régime permanent ou transitoire,
suivant 1’équilibre thermique du systéme étudié.

En régime permanent, la température T est indépendante du temps. Dans ce cas,

la loi de Fourier, équation ci-dessous, est applicable dans un milieu isotrope :

@ =—1 grad(T), [. 9]

ou :
—  P(W/m?) : la densité de flux thermique ;
- A (W/m_ /) la conductivité thermique du matériau.

En régime transitoire, la température du solide n’est pas constante, on peut dire qu’il est hors
équilibre. Il peut également exister a I’intérieur du domaine d’étude des sources de chaleur
internes (géothermie, radioactivité) caractérisées par leur puissance interne(W /m?). Dans ce

cas, la conduction en régime transitoire est décrite par I’équation de la chaleur suivante :

/MT+P=pcm‘;—:, [1. 10]
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ou :
- p (kg/mg) . la masse volumique du solide ;

- Cp (]/kg. K) : la capacité thermique massique du matériau [42].

1.12.2. Transfert par convection

Ce mode de transfert se manifeste pour les fluides en mouvement. Il gouverne les
écoulements intra-fluide ou ceux entre la surface d’un solide et le fluide environnant en
mouvement (cas des parois d’un batiment). Suivant la source du désordre, on distingue une
convection dite naturelle d’une convection dite forcée. La convection naturelle concerne les
mouvements du fluide qui résultent d’une distribution spatiale non uniforme de la densité,
dont un gradient de température est généralement le moteur [42, 72].

Lorsque le mouvement résulte d’une action mécanique, on parle de convection forcée.
Au contact d’un élément chaud, le fluide (généralement de I’air) se met en mouvement et se
déplace vers 1’élément froid, créant ainsi un mouvement vertical qui accélére les échanges
thermiques entre les deux éléments. Plus le fluide entrant en jeu est immobile, moins il y a de
convection. La présence des mouvements convectifs conduit a une augmentation du transport
de chaleur global et se traduit par un terme supplémentaire dans 1’équation de la chaleur [72,
73].
Lorsque I’échange s’effectue entre un solide et un fluide, le flux thermique échangé ¢ entre

la surface et le fluide en mouvement est décrit par la loi de NEWTON :

® =hS(T{—T,), [. 11]

avec :
— @:leflux enenWatt (W) ;
— S lasurface du corps en contact avec le fluide en (m?) ;

— h: le coefficient de NEwToN en (W /m?K).
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1.12.3. Transfert par Rayonnement

Le rayonnement thermique est un phénomeéne dans lequel le porteur d’énergie
est représenté par des ondes électromagnétiques ayant pour origine 1’agitation
atomique a la surface d’un corps. C’est une forme particuliere de transfert thermique
car, contrairement aux phénomenes de conduction et convection, ce mode de transfert
ne nécessite pas de support matériel solide ou fluide.
Le rayonnement thermique peut donc avoir lieu dans le vide et joue notamment
un réle prépondérant pour le rayonnement cosmique mais aussi pour les applications

mettant en jeu de treés hautes températures.

I.13. Loi de Fourier

Lorsque les variations de température ne sont pas trop importantes dans le temps
(régime stationnaire), et lorsqu’il s’agit d’un milieu solide, homogene et isotrope, on
peut négliger la convection et le rayonnement, on rend compte localement des
phénomeénes de transfert de la chaleur par la loi de Fourier par conduction qui indique
que le flux surfacique est proportionnel au gradient de température :

@ =—Agrad(T). [.12]

Selon la géométrie de surface, cette équation vectorielle peut étre écrite dans différents
systemes de coordonnées (cartésiennes, cylindriques et sphériques). Notre étude est effectuée
sur les murs de batiments de surface plane et d’¢épaisseur limitée,
donc le systéeme en coordonnées cartésiennes est retenu. La loi de Fourier peut s’écrire

sous la forme suivante :

o(x,y,zt)=—AgradT(x,y,zt). [1.13]

Généralement, dans un milieu poreux, il coexiste trois phases : solide, liquide et
gazeuse. Le transfert thermique dans ces milieux est influencé par les effets
d’évaporation-condensation. La phase solide est le siege de transfert de chaleur par
conduction pure, la phase gazeuse est constituée d’air sec et de vapeur d’eau, elle est le

siege de transfert de chaleur essentiellement par convection [41, 70].
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1.14. Propriétés Thermo physiques

La détermination des propriétés thermo-physiques des matériaux est primordiale pour la
conception et la réalisation des infrastructures et des ouvrages qui répondent a des besoins
énergétiques spécifiques ou pour I'optimisation des installations déja existantes de point de
vue efficacité énergétique. Ces parameétres sont la conductivité thermique, la diffusivité

thermique, la chaleur spécifique, I’effusivité thermique et la résistivité thermique [71].

1.14.1. Equation de diffusion de la chaleur dans les matériaux homogeénes et
isotropes

Le bilan thermique dans un élément de volume d’un matériau homogéne et isotrope
conduit & une équation différentielle qui décrit la conduction de la chaleur a I’intérieur du

matériau [74].

o =m(AM5)+5(AM5) +5(AM3) 1.1y
avec :
— ¢, : la capacité thermique volumique du matériau (J.m=3. K1) ;
— t:letempsetx,y etzsontles coordonnées cartésiennes ;
— A :laconductivité thermique du matériau(W.K~1.m™1).
L’équation (1.14) est souvent appelée équation de diffusion de la chaleur. Si A est
indépendante de la température, et que le régime est permanent, 1’équation [l.14] se

réduit a I’équation de Laplace :

AT = 0. [1. 14.bis]

1.14.2. Equation de diffusion de la chaleur dans les matériaux hétérogénes

Les proprietés thermo-physiques des matériaux hétérogénes (conductivité thermique et
capacité thermique volumique) dépendent de la quantité des différents constituants et des
coordonnées d’espace dans le cas de la conductivité¢ thermique. Ceci rend I’équation de

diffusion de la chaleur pour un matériau hétérogene plus complexe que I’Equation [I-14] :
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oT — —
cy(T, €1, €2, .., X, Y, 2) 5 = V(AT, &1, &, ..., x,¥,2)VT), [I. 15]
ou : ¢ est la fraction volumique d’un constituant.

Dans la réalité, il est difficile, souvent méme impossible, de connaitre avec précision
I’emplacement des différents constituants dans le matériau. C’est pour cette raison que 1’on
parle de conductivité thermique équivalente. Le terme « équivalent » renvoie a I’hypothése
que le matériau hétérogene est équivalent a 1’échelle macroscopique a un matériau homogene
de conductivite thermique A., et de capacite thermique volumiqueC,.,. Ainsi, pour le

matériau homogéne équivalent au matériau hétérogéne, I’Equation [1-14] devient :

aT _ a%T | 9°T  °T
Cveqay = %ea\Gxz T o2 T 922)" [1- 16]

1.15. Conductivité thermique des milieux poreux

La conductivité thermique est une grandeur thermo-physique qui caractérise 1’aptitude
d’un corps a échanger de la chaleur. C’est la chaleur transférée par unité de surface isotherme
et de temps sous un gradient de température unitaire.

C’est une propriété inhérente au matériau qu’elle caractérise et elle est fonction de la
température et de la pression. Elle est la principale caractéristique du pouvoir isolant d’un
matériau [41, 42, 75].

1.16. Transfert de chaleur dans les milieux poreux

Un matériau peut étre considéré comme un milieu poreux s’il est composé d’une
matrice solide et d’une partie poreuse. La porosité peut €tre saturée en fluide (air et/ou
eau). En effet, nous pouvons considérer que, a priori, les trois modes de transfert
thermique cités plus haut ont lieu dans un matériau poreux. La conduction a lieu dans la
matrice solide et dans les fluides au niveau des pores, et dans une certaine mesure, les pores

peuvent également étre le siege de mouvements convectifs et radiatifs.
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Certains auteurs considérent que les transferts thermiques au sein des matériaux
poreux sont plus complexes, et que pour les milieux composites, certaines composantes du
systéme peuvent étre assimilées a des milieux poreux [76].

Généralement, dans les milieux poreux a température et pression ambiantes, la
convection et le rayonnement dans les pores sont souvent supposés négligeables devant les
transferts par conduction au sein des différentes phases [77, 78].

Cependant, le transfert thermique est considéré purement par conduction quand, sous
un gradient thermique, le fluide saturant reste immobile, ce qui est le cas lorsque ce dernier
est piégé dans les pores [79]. La contribution de la convection naturelle aux transferts
thermiques devient non négligeable a partir d’un seuil donné de diamétre des pores [80]. Ce
seuil est déterminé a partir du nombre de Grashof, qui est le rapport entre la force dirigeant la
convection a la force de viscosité ; pour des valeurs supérieures a 1000, il convient de tenir
compte de la convection au sein des pores.

Dans le cas ou ’air remplit les pores du milieu, a pression atmosphérique et est soumis a
une différence de température de 10°C, la convection n’est pas négligeable pour un diamétre
de pores supérieur ou égal a10 mm. Certains auteurs, considerent que le transfert par
rayonnement a travers les pores doit étre pris en compte si le milieu posséde de forte porosité
(supérieur a 50%) et un rayon d’accés aux pores supérieurs a 100 pm [81].

Dans notre cas, par rapport aux considérations mentionnées plus haut, pour une porosité
généralement en-dessous de 25%, nous négligeons les phénomenes de convection et de
rayonnement a I’intérieur de ceux-ci. C’est uniquement un transfert par conduction a travers

les différentes phases qui sera pris en compte.

1.17. Modélisation analytique de la conductivité thermique
équivalente des matériaux hétérogenes

1.17.1. Modéeles de la conductivité thermique

La valeur de conductivité thermique effective d'un milieu hétérogene et poreux nécessite
une vraie connaissance de sa morphologie, d'une part et des outils d'analyses théoriques et
numeriques permettant I'acces aux informations particuliéres de sa microstructure, d'autre

part. Quelques simplifications géométriques peuvent étre considérées dans quelques cas.

Dans ce paragraphe, nous présentons quelques modeles, de la littérature, qui ont été
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développés pour la prédiction de la conductivité thermique équivalente des matériaux poreux.
Néanmoins, ces modeles se répartissent selon différentes catégories. Par exemple, certains
modeéles analytiques ont traité des geométries a deux dimensions [82] et d’autres des
géométries en trois dimensions [83]. Ces dernieres sont de plus en plus réalisables de nos
jours, suite aux développements des outils informatiques [84]. D'autres auteurs ont classe les
modeles de prédiction de conductivité thermique équivalente des composites en des modeles
de premier, de second, de troisieme et de quatrieme ordre [85]. Certains auteurs, ont classé ces
modeles parmi les périodiques, statistiques et semi empiriques [86]. A titre d’exemple, nous

donnons quelques modeles les plus utilisés dans le paragraphe suivant [42].

1.17.1.1. Modeles de bornes de Wiener

Les modéles Série et Paralléle ont été proposés par Wiener en 1912 [87]. Ces modeéles
sont basés sur I’hypothése d’un flux de chaleur unidimensionnel, et ont été obtenus par
analogie électrique.

Dans ces modeles, la structure interne du matériau hétérogene est supposée constituée des
strates perpendiculaires (modéle série) et paralleles (modele paralléle) au flux de chaleur.

La Figure. 11- 3 et la Figure. 1I- 4 montrent les structures internes constituées de strates, de

conductivité 4, et A, respectivement, perpendiculaires et paralléles au flux de chaleur.

1.17.1.2. Modeéle série

Le matériau est considéré comme une succession de couches solide et fluide,
alternées et disposées perpendiculairement a la direction du flux de chaleur (Figure. 11-3). La

conductivité thermique correspondante s’écrit :

Flux Thermique

Solide

Fluide

Figure. 11- 3: Structures internes d’un modéle Série
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1
ﬂJ_ — W’ [1.17]

ﬂ.s lf

avec,

¢ : La fraction volumique

A, : La conductivité thermique perpendiculaire
A : La conductivité thermique de la phase solide
As : La conductivité thermique de la phase fluide

Le modele Série modélise bien les matériaux hétérogénes constitués d’une matrice
contenant des fibres longues perpendiculaires au flux thermique. Il sous-estime cependant la

conductivité thermique équivalente des matériaux hétérogénes isotropes.

1.17.1.3. Modéele parallele

Le modeéle paralléle correspond au cas ou le flux de chaleur traverse les deux couches de

maniere paralléle (Figure. 11- 4). La conductivité correspondante s’écrit :
A=A —-8Ais + ey, [1. 18]
Lorsque la conductivité du fluide devient négligeable devant celle du solide A < 4, , la

phase solide impose la conductivité totale. C’est le cas pour 1’air qui a une conductivité
thermique trés faible.
La valeur équivalente de la conductivité thermique est toujours comprise entre la valeur de la

conductivité du milieu série et celle du milieu paralléle [88].

Flux Thermique

Salide Fluide

Figure. 11- 4: lllustration du modeéle Paralléle
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Le modéle Paralléle, quant a lui, modélise bien les matériaux hétérogenes constitues
d’une matrice contenant des fibres longues paralleles au flux thermique. Mais il surestime la
conductivité thermique équivalente des matériaux hétérogenes isotropes.

Les modéles Série et Paralléle ne sont pas appropriés pour modéliser des matériaux a
structure interne granulaire. Ils permettent de définir en premiere approximation le domaine
ou se trouve la conductivité thermique de tout matériau hétérogene. On les appelle ainsi les
bornes de Wiener. Nous constatons que les bornes de WIENER ne dépendent que de la
composition et de la fraction volumique & des constituants. Elles ignorent la forme, la taille et
la répartition des inclusions dans la matrice. Les modéles Série et Paralléle ne sont donc pas
appropriés pour étudier I’impact des détails structuraux sur la conductivité thermique
équivalente des matériaux hétérogenes.

Constatant que les modeles Série et Parallele sont, respectivement, les limites inférieure
et supérieure de la conductivité thermique de tout matériau hétérogéne, certains auteurs
proposent de les combiner pour modéliser la conductivité thermique des matériaux a structure
interne complexe. Dans ce qui suit, nous présentons quelques modeles issus de la

combinaison des modéles Série et Paralléle [70].

1.17.1.4. Modéle de Willy et Southwick

Dans un milieu poreux est périodique, et chaque cellule de base est présentée par trois

strates en parallele (Figure. 11-5). La conductivité thermique de ce milieu a pour expression :

A =04+ 1 - 0)2, [1. 19]

avec :
— 0 : Lapart du dispositif en conduction série ;

— (1 — @) : Lapart en conduction paralléle.
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Flux Thermique

Solide
Solide Fluide

Fluide

Y
1-6
Figure. 11- 5:lllustration du modéle DE WILLY ET SOUTWICK

6
1.17.1.5. Modéle de Krisher

Ce modele est basé sur le méme principe que les modeles de strates en série ou en
paralléle. 1l prend en considération les deux phases solide et fluide et une troisieme phase
constituée de mélange solide et gaz (Figure. 11- 6) [89]. La conductivité équivalente est donnée

par 1’équation suivante [42, 70].

AAL

Aeq = 0.24,+(1-0.2) 4"

[1. 20]

Flux Thermique

Solide Fluide

Solide

Fluide

Figure. 11- 6: Hlustration du modéle de Krischer
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1.17.1.6. Modéle de Lewis et Nielson

Dans ce modele, la forme et la distribution des particules sont prises en compte dans
cette théorie [90]. De plus, l'effet des rajouts des fractions maximales des fibres dans le
composite est aussi pris en compte dans I'équation de conductivité thermique. Il est donné par

I’équation suivante :

_ 1+(4-1)U,
)"eq = 7\.1 (T(Dg)' [I. 21]
a1 (1-£max)
avec : U= (#£2— et @=1+(#)8
A_Z_A_l Emax

1.17.1.7. Modele de Maxwell

La détermination des propriétés de transport des matériaux hétérogénes a commenceé
avec MAXwWELL [91]. Ce dernier a proposé une expression exacte pour le calcul de la
conductivité thermique équivalente des matériaux hétérogenes. La proposition de MAXWELL
suppose que le composé est constitué de spheres dispersées dans un milieu continu [92, 93].

La conductiviteé thermique effective est donnée par :

?\’ — ?\’ Zﬂfm+ﬂch_2(/?fm_/1ch)£
m 2m+Ach+2(Am—Ach) €

[1. 22]

ou :
— A, . Laconductivité de la matrice (W /m.K) ;
A o - La conductivité de la charge (W /m.K) ;
— & Lafraction volumique.
Le modéle de MAXWELL repose sur I’hypothése que le champ de température autour
d’une particule n’est pas perturbé par celui de ses voisines. Ce qui fait que ce modele n’est
valable que pour des structures internes fortement diluées, c'est-a-dire a trés faible fraction

volumique d’inclusions.

1.17.1.8. Modéle d’Agari
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La proposition d'’AGARI, est un modéle basé sur la multiplication des modeles en série et
en parallele [94]. Cette approche semi-empirique a été suggerée pour la prédiction de la
conductivité thermique effective de tous les types d'inclusions [95]. L'équation d'AGARI

logarithmique est donnée par :

log A = @cq log A+ (1 — @)log(cyAy,), [1. 23]
avec :
— 1 : le facteur d'effet sur la cristallinité de la matrice, I’affinement du terme c; ne sera
plus utile (nous supposons que ¢; = 1,
— ¢, le facteur intervenant dans la formation d'une chaine conductrice de molécules.
Le facteur c,, est compris entre (0,1). Si la constitution de chaines conductrices au sein du
composite est facile a réaliser, la conductivité thermique de ce matériau composite peut aussi

varier facilement. Dans ce cas, la valeur de c, est environ 1.

1.17.1.9. Modéle de Bruggeman

Le modéle de BRUGGEMAN est I'un des corrélations employées pour la prévision de la
conductivité thermique effective [95], établi sur la base des suppositions de MAXWELL [96].

Ce modele est développé par BRUGGEMAN et repose sur le concept représenté
schématiquement par la Figure. 11-9 : une fraction volumique & de particules de conductivité
thermique A est incluse dans un milieu de conductivité thermique effective A,z .

De facon équivalente la fraction (1 — &) de matrice de conductivité thermique A, est
incluse dans le milieu effectif de conductivité thermique A..;. Cette approche est symétrique
de sorte que les deux constituants aient une contribution équivalente. Ceci permet de présenter
I’évolution de la morphologie de la phase dispersée en fonction de sa fraction volumique et
ainsi d’appréhender la notion de Co-continuité des phases. En effet, si le ratio A/4; > 1, ce
modele prévoit un seuil de percolation pour 30% en volume de la phase conductrice.

L’expression de la conductivité thermique effective A7y selon BRUGGEMAN est :

Af—Neff . — heff _
© [7“ +(d- 1)7»eff] +(1-¢) [X s+(d— 1)xeff] =0. [1. 24]
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Ce modele est particulierement adapté aux systémes constitués d’agrégats de sphére

conductrice et isolante ou d’agrégats poreux de particules conductrices [97].

1.17.1.10. Modele de Hamilton-Crosser

Le modéle de HAMILTON ET CROSSER [98,99] est expliqué par 1’équation (11.26)

impliquant une constante empirique N. Cette constante prend en compte la morphologie des

particules. 1l a été conclu que si le rapport des conductivités des deux phases existe, =< est

Am
supérieur a 100, la constante N est illustrée par 1’équation (11.26), sinon N = 3.
Ach+(N-1)A,,—(N-1 Am—4
A= Am[ cht( )Am—( )Pch(Am ch)], [1. 25]
Ach+t(N=D) A+ @ch(Am—2Acn)
3
N =—, [1. 26]

¥

avec :

¥ Facteur géometrique appelé sphéricité
N : Facteur de forme empirique

si la particule est une sphére, ¥ =1
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1.17.2. Diffusivité thermique

La diffusivité thermique D (m?/s) est définie comme la vitesse a laquelle un matériau
répond a un changement de température. L’expression de cette grandeur est donnée par la
formule suivante :

A
D = , [1. 27]

PCm

avec :
— A :laconductivité thermique ;
— ¢y ¢ lacapacité thermigue massique a pression constante ;
— p: lamasse volumique.
Pour un matériau avec une diffusivité thermique élevee, la propagation de la chaleur est plus
rapide.
La diffusivité thermique est classiquement mesurée par une méthode transitoire, qui est
souvent la méthode dite “laser-flash [76].
Une impulsion laser est envoyée sur une face du matériau, un équilibre thermique va alors

s’établir dans 1’échantillon provoquant un flux thermique vers la surface non exposée [42,

100].

1.17.3. Capacité thermique

La capacité thermique notéeC, est la quantité de chaleur éventuelle que peut absorber
un matériau par unité de masse. Plus le matériau est dense et plus sa capacité thermique sera
importante. Comme pour la conductivité, c’est une propriété intrinséque au matériau
(indépendamment de son épaisseur, contrairement a sa résistance thermique par exemple)
mais qui dépend néanmoins des conditions de mesures (température, pression, etc.).

C’est une propriété essentielle pour caractériser I’inertie thermique d’un matériau. [42, 100].

L’expression de cette grandeur est donnée par la formule suivante :

¢, (k] /K.kg) = % 0. 26]

avec :
¢, - La capacité thermique massique ;
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¢, . La capacité thermique volumétrique ;

o . La masse Volumique.
1.17.4. Effusivité thermique.

L’effusivité, notée E en (J.K 'm~2s7%/2) est la capacité d’'un matériau & échanger de
I’énergie thermique avec son environnement. Elle décrit la vitesse a laquelle varie la
température a la surface du matériau.

Dans le cas des batiments, et plus particulierement en hiver, cette grandeur est
importante pour la notion de confort thermique. Une paroi a forte effusivité pourra entrainer
une sensation de mur froid car le matériau aura tendance a absorber rapidement la chaleur de

la surface. L’expression de cette grandeur est donnée par la formule suivante :
E= .Apcy. [1. 29]
Remarque :
Lorsque qu’un matériau est chauffé, le transfert de chaleur vers un milieu plus froid se
fait par conduction (conductivité et diffusivité thermique), par convection (fluides) ou par

radiation. L’émissivité représente la perte de chaleur par radiation d’un corps [101]. Le «

Corps noirs » sert de référence.

Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre une description des milieux poreux et leurs
caractérisations pétro-physiques tels que : la porosité, la propagation des ondes sismiques, la
connectivité, etc. Nous avons aussi introduit les phénomeénes de transfert de chaleurs et leurs
modes de transfert (la conduction, la convection et le rayonnement). Un apercu des propriétes
thermo-physiques comme la conductivité thermique, la chaleur spécifique, la diffusivité
thermique et 1’effusivité thermique a été présenté. Les études des modéles et des techniques
de mesure de la conductivité thermique et de la diffusivité thermique des milieux poreux ont
montré que I'évaluation de I'expression de la conductivité thermique n'est pas aussi simple. Il
s'agit plutdt d'une conductivité thermique équivalente ou effective de tout le milieu avec ses

différents constituants.
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CHAPITRE Il : METHODES ET TECHNIQUES DE
CARACTERISATION

Dans ce chapitre, nous allons étudier I'ensemble des techniques expérimentales ayant
permis de caractériser les différents échantillons élaborés au cours de ce travail, ainsi que les
conditions de préparation des échantillons utilisés.

Tous les échantillons sont préparés conformément aux normes internationales a
’Ecole Nationale Supérieure de Géologie (ENSG), au Laboratoire de Nancy - France. De
méme, les mesures petro-physiques (la densité, la porosité par injection de Mercure, les
vitesses de propagation des ondes sismiques, la conductivité thermique a la température
ambiante) ont été effectuées dans le méme Laboratoire susmentionné, durant notre séjour dans
le cadre d’un stage en France.

Les analyses thermo-physiques (conductivité thermique, la chaleur spécifique, la
diffusivité thermique et P’effusivité thermique avec changement de température) et les
analyses chimiques et minéralogiques (IR, ATG, ATD, MEB, EDX, Diffraction des rayons
X) ont été effectuées au sein de notre Laboratoire de Thermodynamiques et Energétique, au
département de physique de la Faculté des Sciences de Rabat.

I1.1. Appareil et méthodes de mesures des propriétés Petro-
physiques

L’analyse pétro-physique déterminera les caractéristiques physiques des roches telles
que la porosité, la permeabilité, la morphologie des pores, etc. Elle permettra également de
connaitre la nature des fluides et leurs transferts au sein des réservoirs des roches étudiées
ainsi que I’importance quantitative de ces fluides. Nous présentons, dans ce qui suit, les
différentes étapes de mesure des parameétres pétro-physiques.

La méthodologie pour les mesures pétro-physiques a été adoptée pour les 15

échantillons des schistes bitumineux prépareés.

I1.1.1. Porosité par Injection de Mercure

La porosité a I'nélium et a I’ecau ne donne accés qu’a la valeur de la porosite totale, sans
information complémentaire concernant les différentes classes de pores ou de seuils d’acces.

L’utilisation du mercure (liquide non mouillant) comme liquide de saturation, permet d’avoir
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acces a une source d’information plus compléte sur I’architecture du réseau poreux connecté

des matériaux [102-105].

I1.1.1.1. Principe et appareillages de mesure

Le mercure est un liquide non mouillant ; ¢’est-a-dire que I’angle de contact avec le
mercure et la roche est supérieur a 90°. 1l est nécessaire d’appliquer une pression sur celui-Ci
pour qu’il pénetre a I’intérieur du réseau poreux. Nous pouvons relier la pression appliquée au

rayon du capillaire envahi par le mercure d’aprés la loi de LAPLACE et YOUNG ci-dessous :

20 cos O/
P.=—— [1. 1]
RC
avec : P, : La pression capillaire ;
— 6@': I’angle entre le mercure liquide et la vapeur (68" = 130°);

— o : latension superficielle du mercure (o = 485 dynes/cm) ;

— R, :lerayon du capillaire.

La pression capillaire est définie comme la différence de pression entre le fluide mouillant
et le fluide non mouillant. Le fluide non mouillant étant la vapeur de mercure, sa pression ne
peut pas dépasser la pression de vapeur saturante du mercure a 25°C, c’est-a-dire environ
2,6 Pa. Ainsi, la pression capillaire peut étre assimilée a la pression appliquée sur le mercure.
L’invasion d’un pore, méme de grande taille, est donc contrélée par la pression nécessaire
pour franchir le rétrécissement qui y donne accés [55]. La saturation en mercure liquide du
milieu poreux est d’autant plus grande que la pression est forte. Cette méthode permet
d’estimer la porosité connectée et la répartition des volumes en fonction des différents seuils
d’accés [104].

I1.1.1.2. Principe de mesure de la porosité par injection de mercure

La porosimétrie par intrusion de mercure utilise la propriété du mercure pour obtenir
les caractéristiques de la porosité des matériaux solides : La porosité, la distribution de la
taille des pores et la densité. Tandis que l'intrusion de mercure dans les macropores se produit
déja a basse pression, une pression plus élevée est nécessaire pour forcer l'intrusion du
mercure dans les pores plus petits.

De cette facon, une large étendue dynamique de la taille du pore peut étre mesurée et
une distribution de taille de pore peut étre obtenue a partir de 4 nm (pression = 400 MPa)
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jusqu'a 800 um (sous vide). En conséquence, la porosimétrie par intrusion de mercure
convient particuliérement aux matériaux a large distribution de pores ou ayant principalement

des macropores.

I1.1.1.3. Protocole de mesure de la porosité par injection de mercure

Les mesures ont été réalisées avec un porosimétre « Micrometrics Autopore 1V, série

9200 ». L’échantillon est placé dans un porte-échantillon composé¢ d’une cellule et d’une
canule en verre recouverte d’un film métallique. La cellule est ensuite bien scellée.
Lors d’une premicre phase, le vide est effectué dans le porte échantillon, puis la cellule est
remplie de mercure. Dans une seconde phase, une pression est appliquée sur le mercure, par
paliers successifs de 0,001 a 200 MPa, permettant de saturer progressivement les vides dont
les seuils d’acces sont compris entre 400 et 0,005 wm de diametre. Le volume de mercure
injecté est enregistré a chaque palier grace a son avancee dans la canule dont le diamétre est
connu (Figure. 11-8).

A la fin de la premiére phase d’injection en haute pression, le volume poreux total
connecté est déterminé. Lors du retour de la pression de 0,150 MPa, tout le mercure injecté
dans le volume poreux de I’échantillon n’est pas récupéré. Ce phénomeéne de piégeage du
mercure peut é&tre induit par certaines caractéristiques géométriques [104, 106,107].

Ce volume de mercure qui reste piégé permet de déterminer la porosité piégée et la porosité
libre : Lors de I’injection de mercure, pour un seuil d’accés donné, la porosité piégée et la
porosité libre sont envahies sans distinction particuliére. Puis, lors de la phase de diminution
de la pression, seule la porosité libre est vidangée. Enfin, lors de la seconde injection, le
mercure injecté ne va saturer que la porosité libre, la porosité piégée contenant déja du
mercure. La porosité libre est calculée comme la différence entre la porosité piégée et la

porosité totale connectée.

Echantillon poreux L Canule
L J
=~ €
R ¢ Pression
\ Capacité électrique du montage = f(L)
Mercure

Bouchon conducteur

Figure. I11- 8: Schéma de la cellule utilisée pour la mesure de la porosité par injection de mercure [55, 70].
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I1.1.2. La perméabilité

La perméabilité caractérise la capacité d’une roche a laisser circuler un fluide dans son
espace poreux [108]. Elle constitue ainsi une information importante sur les possibilités de
transfert de fluide dans un matériau gréseux.

Deux types de perméabilité sont identifiables : la perméabilité de matrice et la
perméabilité de fracture. La premiere est une propriété spécifique du matériau, a petite
échelle, et joue un réle important dans les interactions fluides/roche.

La seconde dépend de [Dorientation,de la dimension et de la connexion
des fractures, a 1’échelle de la formation. Au cours de cette étude, nous avons
mesuré la perméabilité de la matrice des grés, a la fois sur des carottes de forage et
directement sur des affleurements. Pour cela, nous avons utilisé deux techniques de mesure :
la méthode classique de perméabilité a 1’azote et la méthode de perméabilité a 1’air, a 1’aide
d’un appareil de mesure transportable et donc utilisable sur le terrain. Cette seconde méthode
permet d’obtenir un grand nombre de mesures dans un temps relativement court
(plusieurs dizaines de mesures par jour), contrairement a la premiere (plusieurs mesures par
jour).

Cependant, la méthode de perméabilité a 1’air ne renseigne que sur des valeurs de
perméabilité comprises entre ImD et 10D, alors que la perméabilité a 1’azote couvre une
gamme de valeurs allant de 0,0001 mD a 100D. Ainsi, les deux méthodes ont été utilisées en
complément, les mesures effectuées au laboratoire sont utilisees pour caractériser les
échantillons dont les perméabilités sont inférieures au seuil de détection du parametre de
terrain. Les mesures de perméabilité a I’air sont validées par les mesures de perméabilité a

I’azote.

I1.1.2.1. Présentation de la loi de Darcy

L’écoulement d’un fluide dit « NEWTONIEN », en régime laminaire, sous un gradient
de pression, au sein des materiaux poreux est regi par la loi de DARCY.
La perméabilite a été définie par DARCY (1856) [54, 109] en montrant que le débit par unité
de surface est proportionnel a la perte de charge dans le matériau poreux traverse.
En supposant que le fluide est incompressible et que le gradient de pression est linéaire, la loi

de DARCY s’exprime sous la sa forme suivante :
k

J=——gradP, [11. 2]
u
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avec, J : le flux volumique du fluide (m3/m/s) ;
— u: laviscosité dynamique du fluide (Pa.s);
— P :lapression au sein du fluide (Pa) ;

— k:laperméabilité (m).

I1.1.2.2. Mesure au laboratoire

Dans le cas des mesures de perméabilité réalisées au laboratoire, le gaz utilisé est
I’azote. Bien que I’hypothése d’incompressibilité du fluide (Azote)
ne soit pas respectée, il y a conservation de la masse. Il est donc possible de considérer

la définition massique de la loi de DARCY :
— ka
Jg =—p, » grad P, [11. 3]

avec, J4 . le flux massique de gaz (g/m/s) ;
— p, :ladensité du gaz (g/m3);

— g - laviscosité du gaz (Pa.s) ;

P : lapression dans le gaz (Pa) ;
— K, :la perméabilité apparente.

La perméabilité apparente a été définie par la relation suivante [54, 110-111] :
b
k,=k (1 + F)’ [11. 3bis]

avec :
— P : lapression,;

— b :un facteur dépendant de la géométrie du réseau.

La perméabilité apparente est donc le produit de la perméabilité par un facteur de
correction. En effet, lorsqu’un gaz saturant un milieu poreux est a faible pression, le libre
parcours moyen des molécules de gaz peut devenir du méme ordre de grandeur que la taille
des pores.

A I’échelle macroscopique, la loi de DARCY n’est alors plus vérifiée : les molécules de gaz
glissent sur la paroi du solide ce qui conduit aune sur estimation du flux de gaz. C’est

I’effet KLIKENBERG, ou écoulement de KNUDSEN [111].
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Nous considérons donc initialement la définition massique de la loi de DARCY, adaptée a
I’utilisation d’un gaz qui sera considéré comme parfait. Dans le cas d’un
échantillon cylindrique de section basale S, de longueur L et dont 1’axe est paralléle

al’axedes x,ona:

k(1+-2
Jgdx = —% % P(x)dP, [1. 4]

avec :
— M, : lamasse molaire du gaz utilise(g/mol) ;
— R: laconstante des gaz parfaits ;
— T: latempérature (K) ;
— g - estlaviscosite du fluide indépendante de la pression.
Il est possible d’intégrer 1’expression précédente selon les conditions aux limites de
I’expérience :

— _Mgk (P b
JoL = RTungIP(1+P)dP, [11. 5]

avec : Piet P, sontrespectivement la pression d’injection et la pression de sortie.

En introduisant le débit volumique, Q = J, S, I’expression devient [112] :

s
Q = %ﬁ (P? - P3) (1 + %), [11. 35]

P1—P,
2

avec : P =

Il est possible de déterminer expérimentalement K et b en réalisant des essais a
différentes valeurs de P. Pour cela, il faut calculer, pour différentes valeurs de P, la

perméabilité apparente K, puis reporter ces valeurs dans un graphe en fonction de 1/ R

RXT X2XQXpgXxL
2 2
MgxS (P{—P3)

k, = [11. 6]

Les points s’alignent sur la droite dont I’ordonnée a 1’origine est la perméabilité K, car si

P — oo, alors (1+§)—>1et k, — k.
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Lorsque la vitesse d’écoulement d’un fluide dans une conduite atteint une valeur
critique, il se produit un changement dans la nature des écoulements. Deux principaux types
d’écoulements  sont distinguables en mécanique des fluides : les écoulements
laminaires et les écoulements turbulents.

Lors d’un écoulement turbulent, la vitesse des particules est totalement irréguliére
et les mouvements des particules sont aléatoires, empéchant I’application de la loi de DARCY.

Ainsi, durant les mesures de perméabilité, un régime d’écoulement
laminaire doit étre maintenu. 1l est généralement associé a de faibles vitesses du fluide

visqueux et donc a de faibles gradients de pression [54].

I1.1.2.3. Appareillage et protocole de mesure

Le  dispositif ~de  mesure est présenté  sur la  Figure. 11-9.
Le gaz utilisé durant D’expérience est 1’azote. Le dispositif de mesure comprend
quatre parties :

—  La cellule de Hassler dans laquelle 1’échantillon cylindrique est placé, est entourée
d’une membrane plastique étanche, permettant d’appliquer d’une part une pression de
confinement, et d’autre part une pression d’injection.

— Le circuit de confinement, composé d’un capteur de pression et d’une purge ;

— Le circuit de téte, équipé d’un capteur de pression et d’une purge,

—  Lecircuit de pied, composé d’un capteur de pression, d’un débitmétre et d’un robinet

a vis micrométrique permettant le contrdle du débit de sortie. Ce débit est mesuré par un
ensemble de trois débitmeétres sensibles a des valeurs de pression complémentaires
(020,002 L/min,0a1L/minet0a10L/min), disposes en parallele et fonctionnant
indépendamment les uns des autres. Les valeurs de pression et de débit sont enregistrées

en continu sur ordinateur par le biais d’un multimétre Keithley 2700 D. A. S.

L’échantillon, d’un diamétre de 25 mm et d’une longueur maximale de 2,06 cm, est
glissé dans la membrane, puis placé dans un porte échantillon cylindrique.
L’ensemble est disposé dans la cellule de HASSLER. Dans un premier temps, la pression de
confinement est appliquée, empéchant notamment les fuites de gaz entre 1’échantillon et la
membrane. Il est alors possible, dans unsecond temps, degénérerun flux de

gaz traversant I’échantillon, depuis le circuit de téte vers le circuit de pied. Lorsque la mesure,
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d’une durée comprise entre 0,5 et 3 heures, est fine, les données sont traitées par un tableur
Excel et la perméabilité absolue est calculée.
Dans le cadre de cette étude, la pression de confinement est au maximum de 10 bars.

Les pressions appliquées a 1’entrée des échantillons sont comprises entre 1,3 et

5 bars, permettant de maintenir une importante différence avec la pression de confinement.

Figure. 11- 9: Photo du dispositif d'acquisition des perméabilités au Laboratoire [54].

I1.1.3. Méthode d’essai par ultrasons (UTM) pour le calcul des vitesses des ondes
Vp et Vs

I1.1.3.1. Dispositif expérimental : « Proceq Pundit Lab »

Les mesures de la vitesse de propagation des ondes P et S ont été faites en utilisant un
générateur de pulse «Pundit Lab de Proceeq» muni de deux transducteurs
piézoélectriques. Un couple mécanique est appliqué sur les deux transducteurs qui
sont ensuite placés contre deux surfaces planes et paralléles de 1’échantillon (Figure. 11-10).

Ainsi, on assure une transmission optimale des ondes en limitant les effets de rugosité
de surface. Une onde sinusoidale est ensuite générée par impulsion entre un
transducteur jouant le role d’émetteur et le second celui de récepteur [113-117].

En fonction de la distance entre les transducteurs et pour compenser 1’atténuation de
I’onde, deux fréquences sont utilisées : 250 kHz (échantillons courts) et 54 kHz
(échantillons longs) [55, 61].

La vitesse de propagation des ultrasons est donnée par la formule suivante :
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V = - [11.7]

avec .
— L :lalongueur de I’échantillon en (m) ;

— t: letempsen (s).

Les ondes émises dans 1’échantillon sont I’onde de compression longitudinale P (onde
primaire), représentant la vibration des particules parallele a la direction de propagation de
I’onde, et I’onde de cisaillement transversaleS, (onde secondaire) représentant la vibration des
particules perpendiculairement & la direction de propagation [118].

Une comparaison des deux vitesses montre que les ondes longitudinales P sont
généralement plus rapides que les ondes transversales S [119]. En fait, les vitesses de
propagation V, et V; des ondes P et S sont respectivement exprimées en utilisant les relations

suivantes [120] :

<
Il

) [11. 8]

<
v
Il
I=

ou: K et wusontrespectivement le module de compressibilité et de cisaillement du milieu qui

sont de valeurs strictement positives pour les roches et p sa densité.

Sur la base des équations [I1.38], il est facilement d’établir que :
4
K + ?" > u

) [1. 9]
> V
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Figure. 11- 10: Protocole de mesure des Ondes Pet S [55].

I1.2. Appareil et Méthodes de mesures des propriétés Thermo-physique

I1.2.1. Scanner de la conductivité thermique (TCS)

La méthode « Thermal Conductivity Scanning : TCS » est basée sur la variation de
température en surface d’un échantillon a la suite d’un apport de chaleur connu et controlé
[55,121-123]

Le dispositif expérimental utilisé (Figure. 11- 11) se présente sous la forme d’un bloc
mobile, composé de deux capteurs de température sensibles aux radiations
¢lectromagnétiques et d’une source de chaleur, aligné parallélement a 1’axe de déplacement,
de telle sorte qu’il soit possible de mesurer la température de 1’échantillon avant et apres
échauffement.

Ce bloc se déplace a vitesse constante pres de la surface de 1’échantillon, le long d’une ligne
de mesure, et permet ainsi d’obtenir un profil de conductivité thermique. Les deux capteurs de
tempeérature (T, et T,) permettent de mesurer la différence de température due a I’apport
d’¢énergie. La distance x, entre la source et le capteur thermique mesurant la température de
I’échantillon aprés échauffement, et la vitesse de déplacement sont constantes. Il est donc
possible d’exprimer I’augmentation de température 6(x) au point x en fonction de la

conductivité thermique :

0(x) = an“, [11.10]

avec

58



q : la puissance de la source ;
x: la distance entre la source et le capteur thermique ;
A @ la conductivité thermique au point de mesure.
Pour obtenir une valeur absolue de la conductivité thermique du matériau analysé, il
suffit d’aligner 1’échantillon et le standard de conductivité thermique connue Ay, . La

conductivité thermique du matériau sera déterminée a partir de Ag; et du rapport des

différences de température :

0
Mx) = Astagey » [11. 11]

Echantillon

£ /5
N V

al

G Y
Capteurs thermiques -2
f ! ,ﬁ/ 1 Source de chaleur
.’/d

-

/!

Figure. 11- 11: Dispositif expérimental de mesure de conductivité thermique TCS [54].

I1.2.2. Cellule de mesure a différentes températures : Méthode du Boite a Gants

Les propriétés thermo-physiques ont été déterminées a différentes températures a l'aide
d'une boite a gants hermétique a température contrélée. Elle se compose d'un congélateur
commercial de volume de 400 litres, dont les dimensions internes sont de 120 cm de
longueur, 48 cm de largeur et de 72 cm de hauteur (Figure. 11-12).

Le couvercle est en plexiglas transparent de 40 mm d'épaisseur. A I'intérieur du congélateur,
deux ventilateurs sont entrainés par des mini-moteurs de 11 watts pour agiter l'air et
homogénéiser sa température. En fonction de la puissance de chauffage souhaitée, il est
possible de mettre en service une ou plusieurs résistances chauffantes a la fois. Un
thermometre a contact, contrdlé par un régulateur électronique de température, est placé a
I’intérieur de la boite pour maintenir la température stable. L'incertitude absolue de la

température de la boite a gants thermo-régulée est de +1°C.
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Figure. 11- 12: Boite a gant hermétique régulée en température de 15°C a 80°C.

I1.2.3. Dispositif expérimental : CT-Meétre

Les mesures des parametres thermo-physiques (conductivité thermique, chaleur
spécifique, diffusivité thermique et effusivité thermique) des différents échantillons ont été
réalisées a I’aide d’un appareil de mesure appelé CT- METRE (Figure. 11-13). Il est basé sur
I’association d’un élément chauffant et d’un capteur de température (tous deux associés dans
la méme sonde a anneau). Son principe de fonctionnement consiste a mesurer 1’élévation de la
température subie par le capteur au cours d’une période de chauffage choisie en fonction du
materiau étudié [41]. La sonde anneau est constituée d’un fil résistif et d’un thermocouple
dans un support isolant en Kapton. Elle est positionnée entre deux échantillons identiques du
matériau a caractériser. Cette méthode est utilisée suivant les criteres suivants :

—  Laconductivité est déterminée entre 0,02a5W.m 1K1 ;
- La température de mesure varie de 20°C a 80°C ;

- Les échantillons sont de dimension : 70 X 70 X 50mm.

Ordinetewr de pilatage

=
St

Figure. I11- 13: Appareil de mesure des parameétres thermo-physiques CT-Métre
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I1.2.3.1. Principes de mesure

Cet appareil est constitué :

— D’un centre de commande qui permet de régler les différents parameétres (puissance de
chauffage, temps de chauffage, etc.) et d’interpréter les mesures. Cet organe peut étre relié a
un ordinateur afin d’acquérir les points de mesure.

— D’une sonde anneau souple, constituée d’un élément chauffant de 30 mm de diametre,
et destinée a étre placée entre deux échantillons plans qui permet de mesurer 1’¢1évation de la
température (Figure. 11-13).

Un flux de chaleur est injecté dans 1’anneau chaud et I’¢élévation de température générée
localement est mesurée au cours du temps grace a un thermocouple couplé a la sonde. Cette
variation de température est directement reliée a la conductivité thermique par la relation

suivante [124] :

AT = n®D+A) g

. 1. 12
4w A [ ]

avec .

AT : la différence de température entre le début et la fin de ’essai (K) ;
— q: leflux linéique injecté (W.m 1. K™ 1);

— A: laconductivité thermique du matériau (W.m~t. K1) ;

t: letemps (s);

A : la constante qui regroupe les termes relatifs a la diffusivité du matériau et a la

résistance de contact.

La détermination de la conductivité thermique se fait par régression linéaire de la
courbe AT = f(Ln(t)). Le coefficient de corrélation R? rend compte de 1’ajustement du
modéle aux résultats expérimentaux.

La puissance et le temps de chauffage sont ajustés de telle sorte qu’on obtienne une
élévation de température suffisante (> 10°C) et un coefficient de corrélation R? élévé. Afin
de satisfaire les hypotheses du modele de la sonde anneau, on s’assure que les dimensions des
échantillons sont plus grandes que le volume de la sonde de mesure [93].

Le tableau.ll-2, résume les caractéristiqgues mécaniques et électriques de l'unité de

contrdle de I’appareil CT-METRE.
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Tableau. I1- 2: Caractéristiques mécanique et électriques de I’appareil CT- Métre

Puissance délivrée pour la sonde anneau de0az25 W)
Temps de chauffage 400 (s)

Temps de mesure 500 (s)
Résistance 2,5(Q)
Dimension du coffret 400 x 145 x 260 (mm)
Poids du coffret 8(Kg)
Alimentation secteur 230V /50 — 60 Hz

I1.3. Méthodes de mesures des propriétés chimiques et
minéralogiques

I1.3.1. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge a transformée de FOURIER (IRTF) est une technique
d’analyse permettant de détecter les liaisons de certaines fonctions dans un échantillon par
leur vibration d’élongation et/ou de déformation. Elle est basée sur 1’absorption des ondes
électromagnétiques dans le domaine infrarouge par les liaisons chimiques du matériau analysé
[125]. Son principe de fonctionnement peut étre illustré comme suit :

— Le faisceau lumineux issu d’une source proche d’IR est envoyé sur un disperser, qui
fournit le spectre de cette lumieére ;

— Aprés la traversée du disperser, il y a irradiation de I’échantillon a analyser.
Deux modes possibles : réflexion ou transmission suivant que le faisceau incident se
réfléchit ou traverse 1’échantillon.

— Réception du faisceau réfléchi ou transmis sur des capteurs pour la conversion en un
signal.

— Le signal subi ensuite une série de transformation dite de transformée de FOURIER, qui
conduit & un diagramme identique a celui obtenu par la spectroscopie infrarouge
conventionnelle.

Nos échantillons de schistes ont été analysés a I’aide d’un appareil Infrarouge a
transformée de FOURIER de type VERTEX 70 (Figure. 11-14) comprenant :

— un systéme d’acquisition basé sur un ADC delta-sigma de 24bits

— un préampli intégré et son detecteur de type Digi. Teet. TM.

— une gamme spectrale est de 400-4000 cm-1 (domaine d’infrarouge).
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— Une station de travail (ordinateur) munie d’un logiciel "OPLUS 6.5" pour I’acquisition
et le traitement des données.
— disque de type KBr, pour I’enregistrement des spectres.
L’échantillon sous forme de poudre (une masse d’environ de 0,5mg) a d’abord été

mélangé avec KBr sec puis broyé et enfin pastillé a I’aide d’une presse standard.

Figure. I11- 14: Spectroscopie infrarouge a transformée de FOURRIER

I1.3.1. Analyse thermique en simultanée ATG/ATD

L’analyse thermique est un ensemble de techniques permettant de mesurer la
dépendance de la température a n’importe quelle propriété intrinséque d’une substance.
Ainsi, toutes les transformations thermiques pouvant faire changer un systeme donné, vont
s’effectuer avec altération de I’une ou plusieurs de ses propriétés.

En fonction de la propriété physico-chimique intrinseque a mesurer, on distingue les
techniques thermiques regroupées dans le Tableau.ll-3 [1].

Tableau. I1- 3: Principales techniques d’analyse thermique

Masse Thermogravimétrie TG

Température Analyse thermique différentielle ATD
Chaleur Calorimétrie différentielle a balayage DSC
Déformation Analyse thermomécanique TMA
Dimension Analyse thermodilatométrique TDA
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I1.3.1.1. Mode de programmation de la température

Lors de I’analyse thermique, le régime de la température peut inclure plusieurs modes
de programmation, en fonction de la propriété a mesurer. Le programme de la température
dépend généralement du temps (t) et des facteurs influengant [1’échantillon.

Il s’exprime de la mani€re suivante :

aT

B = e [11.13]

Dans ce cas, on distingue deux modes : le mode dynamique ou mode non-isotherme
dans lequel la température varie d’une fagon linéaire (f=cste) et le mode isotherme ou B = 0.
Dans certains cas, on utilise une combinaison de ces deux modes d’analyse qu’on appelle

mode quasi-isotherme [1]. La Figure .11-15, montre les divers modes de programmation de la

température.
T L
/ T,
/
LE!
Mode dynamique Temps Mode isotherme Temps

Mode quasi-isotherme Temps

Figure. 11- 15: Modes de programmation de la température en analyse thermique [1].

I1.3.1.2. Appareillage

Les expériences d’analyse thermique ont été réalisées a la plateforme d’analyse de la
Faculté des Sciences de Rabat, sur un appareil LABSYSTM EVO (1F) de marque SETARAM,
(Figure 11-16). C’est un appareil ATG couplé & un dispositif ATD qui fonctionne en

simultanée. Il est composé d’une structure intégrante :
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— Une microbalance ATG associée a un capteur ATD (module de pesée).

— Un thermocouple sensible qui mesure la température du systeme (température de
I’échantillon et de la référence).

— Un four a résistor métallique pouvant montée jusqu’a 1600°C.

— Un ordinateur multitache qui permet de piloter les différents modules et d’enregistrer
les résultats.

— Une circulation d’eau (2 litres/min) qui est maintenue en permanence dans le four
de I’appareil pendant 1’essai et le refroidissement.

— Un circuit de gaz de balayage (N2, Ar et Air, etc.) est aussi présent afin de protéger
I’intérieur du four et aussi de travailler dans des conditions atmosphériques

particuliéres [1].

Figure. 11- 16: Appareil (ATG/ATD) Lab System Evo (SETARAM)

I11.3.1.3. Protocole opératoire

Lors de D’analyse thermique pondérale (Thermogravimétrie), la variation de la
masse se distingue sur le thermogramme soit par une perte ou gain du poids. Cette
variation de la masse est généralement exprimée en pourcentage. En analyse thermique
différentielle (ATD), c’est la variation de la température entre 1’échantillon examiné et une
référence (AT) qui est mesurée. Dans la plupart des cas, la référence est prise en utilisant un
creuset vide. Si AT est positive la réaction est dite exothermique si elle est négative, la
réaction est donc endothermique.

Le parametre de température est un facteur important lors de 1’analyse car elle permet
de déterminer avec exactitude les maximas des transformations observées sur les échantillons

examinés. Il est donc nécessaire d’étalonner au préalable ’appareil si ’on observe des
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inadéquations concernant les valeurs des principaux parameétres recueillis ou lors de

I’installation d’une des piéces de rechange, comme la canne ATD[1].

I1.3.2. Analyse par Microscope électronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage (MEB ou SEM en anglais) représente une
percée majeure dans 1'étude de la microstructure. C’est une technique de microscopie
électronique basee sur le principe des interactions électrons-matiére, capable de produire des
images en haute résolution de la surface d’un échantillon pouvant atteindre quelques
nanometres. Elle permet aussi d’effectuer une analyse chimique a I’aide d’un détecteur EDS.

En microscopie optique classique, la lumiére visible réagit avec 1’échantillon et les
photons réfléchis sont analysés par des détecteurs ou par I’ceil humain.

En microscopie électronique, le faisceau lumineux est remplacé par un faisceau
d’¢lectrons primaires qui vient frapper la surface de I’échantillon et les photons réémis sont

remplaces par tout un spectre de particules ou rayonnements.

I1.3.2.1. Interactions électrons-matiére

Le principe de microscopie électronique a balayage consiste en un faisceau
d’électrons balayant la surface de 1’échantillon a analyser qui, en réponse, réémet certaines
spectres de particules. : Electrons secondaires, électrons rétrodiffusés, électrons Auger ou
rayons X (Figure. 11-17). Ces particules sont analysées par différents détecteurs qui permettent

de reconstruire une image en deux dimensions de la surface.

Faisceau d’électrons Primaires

Electrons primaires rétrodiffusés
Electrons secondaires

Electrons Auger \d Photons de fluorescence
Echantillon
Figure. 11- 17: Principe des interactions électrons-matiere
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Ces différentes particules ou rayonnements (Figure 11-17) apportent différents types
d’informations sur la mati¢re dont est constitué¢ 1’échantillon :
— Les électrons secondaires permettent d’obtenir des renseignements sur la topographie
de I’échantillon.
— Les électrons rétrodiffusés sont responsables du contraste de phase et permettent de
mesurer ’homogénéité chimique d’un échantillon.
— Les électrons Auger et les rayons X permettent d’obtenir des informations sur la

nature chimique de 1’atome.

b 4
v’ ,°
o @ %
? -
» ® )
® @ ® ® ® @
@ @ @
© @ o
Electrons Electrons
" X
Secondaires Rétrodiffusés e

Figure. 11- 18: Principe rayonnement pour le MEB

La spectroscopie par dispersion en énergie des rayons X (EDS) donne une information
semi-quantitative sur le contenu chimique, cette technique développée par Castaing est basée
sur I’analyse de 1’énergie des rayons X émis lors de la désexcitation d’un atome, chaque
émission correspond & une transition électronique entre deux niveaux énergétiques de I’atome.

Le traitement des rayons X en fonction de son énergie, permet d’attribuer chaque photon
détecté a un élément chimique (analyse qualitative).
Les logiciels informatiques qui gerent I’acquisition permettent alors une trés bonne

convolution des différentes raies observées liées a la présence de plusieurs éléments.

I1.3.3. Le Microscope électronique a Balayage : JEOL JSM IT- 100

I1.3.3.1. Modes de fonctionnement

— Le JEOL JSM IT-100 est un microscope électronique a balayage de multi applications,
avec une resolution de 3,7mnm, qui fonctionne en quatre modes
JSM-1T100 (HV) : haut vide HV (High Vacuum).

— JSM-IT100 (LV) : bas vide et a pression contrélée LV (Low Vacuum)
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— JSM-IT100 (A) : HV et analytique (High Vacuum+EDS Standard : spectroscopie a

dispersion d'énergie)

— JSM-IT100 (LA) : LV etanalytique (Low Vacuum + EDS Standard)

La version analytique est disponible gréce a la spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS,
EDX) avec un nouveau détecteur SDD (sans azote) de derniére génération entierement

intégrée dans le logiciel tactile du MEB.

I1.3.3.2. Caractéristiques

Les caractéristiques de JEOI JSM IT 100 sont détaillées dans le tableau suivant :

Tableau. I1- 4: Caractéristiques du JEOL JSM IT-100

Tension d'accélération

A partir de 500V

Résolution

3,7nma 20kV,15nma 1Kv

Détecteurs

Détecteur d'électrons secondaires type Everhart Thornley
Détecteur d'électrons rétrodiffusés : multi-segments BSED

Mode Pression Variable

Standard

Platine

Goniométrique eu centrique X=80mm, Y=40mm, Z=5mm-
48mm, R=360° (continu), Tilt -10/+90°

Taille de I'échantillon

Jusqu'a 150mm de diamétre

Informatique

Ordinateur tactile grand écran

Résolution max des images

5120%3840

EDS

SDD intégré (Dans la version "LA™)

I1.3.3.3. Composantes de JEOL JSM IT- 100

Le JSM-IT 100 est un microscope électronique a balayage constitué de trois parties : Unité

centrale (Figure. 11-19) contient la partie électronique, la chambre a échantillon et la colonne

électronique. Il est muni d’autres composantes :

— Pompe a rotation (Figure. 11-20) branché a 1’unité centrale pour créer le vide au niveau de

la colonne électronique et la chambre a échantillon.

— Partie informatique (Figure 11-21) qui contient un moniteur pour traiter les signaux

provenant du détecteur EDS et un ordinateur qui contient le Logiciel Intouch qui fait

fonctionner 1’appareil.
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Figure. 11- 19: Partie informatique  Figure. I1- 20: Pompe a rotation Figure. I1- 21: Unité centrale du
MEB

I1.3.3.4. Parameétres d’observation

Pour avoir des images MEB de bonne qualité il faut trouver les meilleurs parameétres
d’observation qui dépendent essentiellement de type de 1’échantillon, comme le montre la
Figure. Il- 22. Les 7 paramétres sont :

1. Mode d’imagerie : L’image se produit soit a 1’aide des électrons secondaires SED
soit a I’aide des électrons rétrodiffusés RED ou les deux a la fois.

2. Tension d’accélération qui peut y aller jusqu’a 20 KeV.

3. Distance de travail (Work distance) c’est la distance entre la sonde des ¢ - et la
surface de I’échantillon.

4. Spot size ou probe curent se paramétre nous indique le diametre du faisceau
électronique.

5. Pression au niveau de la chambre et la colonne électronique (HV, LV).

6. Le grandissement qui peut atteindre 300000 fois.

7. Lescoordonnées (X,Y,Z, 0, ¢) de I’échantillon.

Figure. I11- 22: Paramétres d’observation
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I1.3.4. Microanalyse par dispersion d’énergie des Rayons X (EDX)

A I’aide de I’analyse EDS, on peut déterminer la nature des éléments chimiques de la
surface de 1’échantillon comme le montre la Figure. 11-21 (analyse qualitative), on peut aussi
effectuer une analyse gquantitative pour déterminer le pourcentage massique et atomique de

chaque élément chimique a la surface de 1’échantillon (Figure. I1-23).

Image Formule Masse % Atome%
S 13% 20%
C 60% 57%
0 20% 17%
Sn 7% 6%
Total 100.00 100.00

Figure. 11- 23: Exemple du spectre des énergies des rayons X dispersé

I1.3.5. Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X sur poudre (DRX) est une technique d’analyse, considérée
a nos jours comme ’une des plus puissantes techniques analytiques pour I’identification et la
détermination qualitative et quantitative des phases cristallines présentes dans un échantillon
solide ordonné. Cette technique a été largement utilisée pour caractériser les mélanges solides
hétérogeénes tels que les schistes bitumineux [126, 127]. Elle est basée sur la diffraction des
rayons X par la matiere. La méthode générale consiste a bombarder 1’échantillon avec des
rayons X, et a analyser I’intensité des ces rayons X qui sont diffusés selon I’orientation dans
I’espace.

Les rayons X diffusés interférent entre eux et I’intensité présente donc des maximas
dans certaines directions, dites de diffraction qui peuvent étre déterminés par la loi de BRAGG.
On enregistre alors I’intensité détectée en fonction de 1’angle de déviation 26 du faisceau

(Fig. 11-24). La formule de BRAGG s’exprime de la maniére suivante :
2dpsina =ng Ay, [11.14]
avec :
— ng . L’ordre de la diffraction ;
— X; : Lalongueur d’onde du faisceau de rayons X ;
— d : Ladistance entre deux plans réticulaire (hkl) ;
— «a:L’angle d’incidence des rayons X.
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Figure. 11- 24: Principe de la diffraction des rayons X  Figure. Il- 25: Diffractométre X’PERT-PRO

L’analyse de nos échantillons en poudre a été réalisée a température ambiante a 1’aide
d’un diffractométre de type X’PERT-PRO (Figure. 11-25), muni d’un goniométre Panalytical
PW 3050/60 et équipé essentiellement de :

— Une anticathode de cuivre de longueur d’onde (A, Ka = 1,54060 A), fonctionnant a une

tension de 40 kV avec un courant d’environ 45 mA et montée en configuration 6/6

Bragg Brentano.

— Un codage optique permettant la lecture directe de la position angulaire sur le bras
du goniometre.

— Un détecteur X Celerator associé a un monochromateur secondaire.

— Un domaine angulaire 20 d’acquisition fixé pour I’analyse (5 a 70°) avec un temps de

comptage fixé a 0,06 (26).

— Un porte-échantillon spinner (Vitesse de rotation de : 4 tr/min).
— Un ordinateur muni d’un logiciel d’acquisition "Data collection" et un logiciel "X Pert

High Score" pour le traitement des données de 1’analyse.

L’identification des différentes phases s'effectue par dépouillement des diffractogrammes et
leur comparaison avec des fichiers de référence de la banque de
données (Joint Committee Powder Diffraction Files (JCPDF)).

CONCLUSION

Dans ce chapitre nous avons presenté plusieurs techniques trouvées dans la littérature

et qu’on a utilisées pour la caractérisation expérimentale des trois couches M, X et Y des
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schistes bitumineux de la région de TIMAHDIT et ce, dont le but de faire des analyses : petro
physique, chimique, minéralogique et thermique de ces schistes.
La partie suivante sera réservée a la présentation de I’ensemble des résultats obtenus

le long de notre étude expérimentale.
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PARTIE III ;

ETUDES EXPERIMENTALES
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CHAPITRE | : ETUDE EXPERIMENTALE DES COUCHES DE
SHISTES BITUMINEUX

Dans le présent chapitre, nous présentons les résultats expérimentaux de 1’étude des
échantillons de schistes bitumineux préparés dans notre Laboratoire. Premierement nous
mettons en évidence la composition et la minéralogie des echantillons via les méthodes
d’analyse : Diffraction RX(DRX), Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)
et Microscopie Electronique a Balayage (MEB) généralement associée a la microanalyse par
Energie Dispersive de Rayons X (MEB — EDX). Les techniques d’analyse thermique
ATG/ATD ont également été utilisees pour 1’étude de la dégradation de la matiére organique
(MO)contenue dans les schistes bitumineux et aussi pour I’étude de la cinétique thermique.

Deuxiémement, presente les propriétés pétro-physiques des trois couches M, X et Y a
la température ambiante.
Troisiemement est consacrée aux propriétés thermo-physiques des trois couches de

schistes bitumineux M, X et Y a différentes températures variant de 20°C a 60°C.

I. Etude Minéralogique et Chimique

I.1. Echantillonnage

L’étude développée dans le présent travail concerne les échantillons de schistes
bitumineux, prélevés au gisement de TIMAHDIT. Ces échantillons ont été caractérisés par
plusieurs techniques physiques afin de les étudier plus en détail dans le cas du stockage

thermique.

I. 2. Collecte des échantillons

Afin d’étudier le comportement pétro-physique, thermo-physique, chimique et
minéralogique de la roche, des blocs de masse de 2a4 kg ont été prélevés dans les
différentes couches du gisement (Fig. 111-1). Ces échantillons ont été prélevés en mars 2017,
puis ’analyse a été effectuée en avril 2017 au Laboratoire de I’Université de Lorraine de

I’Ecole Nationale Supérieur de Géologie & Nancy (France), et au Laboratoire
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Thermodynamique et Energétique de I’Université Mohammed V de la Faculté des Sciences
de Rabat.

M Layer

Figure. 111- 1: Echantillons des couches M, Y et X de schiste bitumineux du gisement de TIMAHDIT [22].

I. 2. 1. Préparation des échantillons

A laide d'une scie électrique refroidie a l'eau, des eéchantillons de dimensions
50cm x 3,5cm x 5,0 cm ont été obtenus en coupant les blocs de roche des trois couches
M, X et Y. Pour I'étude du schiste a I'état sec, cingq échantillons par couche ont été séchés sous
ventilation dans une étuve éelectrique a une température constante de 75°C, pendant 48 heures.

15 échantillons ont ainsi été préparés pour les tests.

I. 3. Résultats expérimentaux d’analyse par diffraction des
rayons X(DRX)

Nous avons analysé par diffraction des rayons X, les poudres pour les trois couches
M, X, et Y des schistes bitumineux de la région du TIMAHDIT.

I. 3. 1. Analyse diffraction des rayons X pour la couche M

L’analyse minérale d’un échantillon de la couche M montre qu’elle est constituée
principalement du Quartz (S;0,), du Calcite C,C0; et du Dolomite(C,M,(C03),) (Fig.111-2).
Toutefois, la présence de feldspaths n’est pas exclue en raison de sa faible teneur dans

I’échantillon.
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Figure. 111- 2: Analyse minéralogique qualitative par diffraction des rayons X d’un échantillon de la

couche M des schistes bitumineux de TIMAHDIT

I. 3. 2. Analyse diffraction des rayons pour la couche X

La Figure 111-3 représente le diagramme DRX des schistes bitumineux de la couche X de la
région de TIMAHDIT. Ainsi, on note des fractions minérales appréciables constituées
principalement de la Calcite C,C03, et du Quartz (S;0,). Toutefois, la présence du Dolomite
(CaMg(Cog)z), d’Oxyde de fer (F3303) et de la Pyrite (F.S,) n’est pas exclue en raison

de sa faible teneur dans 1’échantillon.
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:‘(% |
—
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=
500 —
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Figure. 111- 3: Analyse minéralogique qualitative par diffraction des rayons X d’un échantillon de la

couche X des schistes bitumineux de Timahdit
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I. 3. 3. Analyse diffraction des rayons pour la couche Y
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Figure. 111- 4: Analyse minéralogique qualitative par diffraction des rayons X d’un échantillon de la
couche Y des schistes bitumineux de TIMAHDIT

La Figure. 111-4 représente le diagramme DRX des schistes bitumineux de la couche Y.
Les fractions minérales appréciables sont constituées principalement de la Calcite(C,C03), du
Quartz(S;0,), du Dolomite (C,M,(C03),) et de Siliciure de Calcium(C,Si,). Toutefois, la
présence de Kaolinite Al,Si,0s(0OH), n’est pas exclue en raison de sa faible teneur dans
I’échantillon. Ceci est dii probablement a la présence de la Matiére Organique (M0O) amorphe

dans les échantillons [128-129].

D :CaMg(CO3)2—DoIimite
A :CaCO _-Calite

3
A A\ :SiOZ—Quartz
*~:Fe_O

AV 23
Couche X
D — COuche M

W A A
\ \ \ \ [ \
24 32 40 48 56 64

2 Theta (degree)

Figure. 111- 5: Analyse minéralogique qualitative par diffraction des rayons X pour les trois couches M, X
et Y des schistes bitumineux de la région du TIMAHDIT
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Le dépouillement du diagramme DRX pour les trois échantillons des couches
M,X et Y (Fig.ll1l-5) montre que le schiste bitumineux traité est formé principalement de
Calcite (C,C03) (phase majoritaire), du Quartz(S;0,), de dolomite (CaMg(C03)2) avec une
faible présence d’Alumine (Al,05) ou bien d’Aluminosilicate, de la Pyrite (F,S,), d’Oxyde

de Fer (Fe,05), et des minéraux argileux sous forme du Kaolinite Al,Si,0s(0OH),.

I.4. Résultats expérimentaux de I'analyse par Spectroscopie
Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge est un moyen de caractérisation et d’identification des
groupements moléculaires ainsi présents dans les trois couches étudiées. L’appareil utilisé
dans cette étude est un Spectrométre a Transformée de Fourier ATR. Le domaine spectral
étudié s’étend de 4000 cm™ a 412 cm™ avec une résolution de 0,964233 cm™. Les Figures
suivantes illustrent les résultats de 1’analyse par spectroscopie IRTF des échantillons pour les
couches M, X et Y.

Le spectre IRTF ainsi obtenu montre une multitude de bandes d’absorption due a la
matrice minérale et aux différents groupements fonctionnels organiques de la MO incorporée

dans la matrice minérale [1].

I. 4. 1. Analyse par Spectroscopie pour la couche M

Couche M

110 —
100 A
= _
S 80
S i
< ]
= 70 -
(7]
[ -
©
— 60
50
40 -
T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Frequency (cm™)

Figure. 111- 6: Spectre IRTF de la couche M de schistes bitumineux de TIMAHDIT
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La figure. 111-6 représente deux zones importantes du spectre :

La zone d’empreintes [402-1500cm-1], correspondant aux bandes IR qui sont

attribuées aux déformations dues aux vibrations des liaisons simples: € — 0,C —

N,C —

Cl,C—-F,C—1,C—Br,C—C a des intensités inégales dans tous les

échantillons de la couche M. On observe :

Une bande fine a 1417 cm™ d’une transmittance de 62% correspondant a la
vibration de la liaison C — 0.

Une deuxiéme bande a 1015 cm™ d’une transmittance de 47% relative a la
vibration de la liaison C — C.

Autres bandes, situées a 872 cm™ de transmittance de 56%, a 515 de
transmittances 55% et a 486 cm™ de transmittance 44%, correspondant a la
liaison C — Cl.

La zone de diagnostic du méme échantillon « couche M » est caractérisée par :

Des bandes de vibration d’¢longation d’une double liaison, d’une triple liaison
ou bien des liaisons detype: C = N,C =C,H—NetO —H,

Une bande située a 1634 cm™ d’une transmittance de 94% correspondant 2 la
vibration de la liaison C = C,

Une autre bande a 2914 cm™ d’une transmittance de 93% correspondant a la

vibration de la liaison C — H.

I. 4. 2. Analyse par Spectroscopie pour la couche X

Transmittance (%)

Couche X
70 —
711

60 —
50 —

1416 10‘15 871

T T T T T T T T T T T T T T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Frequency (cm™)

Figure. 111- 7: Spectre IRTF de la couche X de schistes bitumineux de TIMAHDIT
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La Figure.lll-7 représente 1’analyse du spectre IRTF, de ’échantillon de la couche X des

schistes bitumineux. On observe deux zones :

La zone d’empreintes [400-1500cm™] qui présente plusieurs bandes d’adsorption
suivantes :

Une bande fine a 1416 cm™ dans la plage de 1481-1330 cm™ et d’une transmittance de
3% attribuable a la liaison € — O.

Une bande fine vers 1015 cm™ dans la plage de 1074 - 957 cm™ et d’une transmittance
de 51% correspondant a la vibration de la liaison C — C.

Deux bandes a 871 cm™ et a 711 cm™ situées dans la plage de 852-882 cm™ et 662-
747cmt et de transmittance, respectivement, de 52% et 37%, relatives a la vibration
de la liaison C — Cl.

La zone de diagnostique [1500-4000cm™] qui présente plusieurs bandes :

Une bande a 1797 cm™ située dans la plage [1827-1750] et d’une transmittance de
97%, relative a la vibration des liaisons C = 0,

Une bande d’une pique de 2509 cm™ située entre [2566-2153] et d’une transmittance
96% due a une vibration de liaison C = 0,

Deux bandes vers 2848cm™ et 2920 cm™ sur les intervalles [2886-2840] et [2886-
2955] cm™ avec, respectivement, des transmittances de 96% et 90% correspondant au
méme type de vibration de liaison C — H,

Une bande vers 3627 cm? située dans la plage [3550-3649] cm™, et d’une
transmittance de 94% correspondant a la vibration des liaisons N — H,0 — H.

I. 4. 3. Analyse par Spectroscopie pour la couche Y

Transmittance (%)
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Figure. 111- 8: Spectre IRTF de la couche Y de schistes bitumineux de TIMAHDIT
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La figure. V-8 représente le spectre IRTF de I’échantillon de la couche Y des schistes
bitumineux de la région TIMAHDIT. On observe aussi deux zones différentes :
- La zone d’empreintes [400-1500cm™] qui présente plusieurs bandes d’adsorption
suivantes :
- Une bande vers 1418 cm™ située dans la plage [1358-1474] et d’une transmittance de
57%, attribuable aux vibrations des liaisons C — C,C — N,
- Une bande vers 1005 cm™ située dans la plage [1056-966] cm™ avec une transmittance
de 36% qui est attribuable a la vibration de la liaison C — C,
- Des bandes vers 872 cm, 712 cm™, 796 cm™ sur I’intervalle [880- 699] cm™ avec des
transmittances de 93%, relatives a la vibration de la liaison C — CL.
- Deux bandes vers 2917cm? et 2848 cm? sur [Dintervalles [3006-2700],
respectivement, des transmittances de 91% et 93% correspondant au méme type de

vibration de liaison C = 0.

I.5. Résultats expérimentaux d’analyse thermique en simultanée
ATG/ATD

L'appareil utilisé dans nos expériences est un LABSYSTM EVO (1F) de marque
SETARAM (Figure. 1V-9), qui permet d'effectuer les analyses en simultanée
(ATG /DTG et ATD). La Figure. 1V-9 présente I’analyse thermique en simultanée ATG/
DTG/ATG des échantillons de schistes, réalisée sous un atmosphére d’air synthétique
s’écoulant avec un débit de 40 ml/min et de vitesse de chauffe de 20°C.mint, ce qui permet

de chauffer les échantillons étudiés de la température ambiante jusqu’a 1000 °C.
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Figure. 111- 9: Analyse thermique ATG et ATD pour les couches M, X et Y des schistes bitumineux de
TIMAHDIT a 20°C min-1

Les profils thermiques obtenus pour les trois échantillons de schistes sont similaires et
montrent trois pertes de masse bien distinctes :

- La premicre située entre ’ambiante et 240 °C et correspond au départ de I’eau de
I’humidité ainsi qu’aux composés légers et trés volatiles contenus dans les schistes
étudiés. Les pourcentages de perte de masses enregistrés ont été de 6,5%, 2% et 4.5%
pour les schistes issus des couches M, X et Y, respectivement.

- La deuxiéme perte importante de masse est enregistrée dans I’intervalle de
température [240° — 650°] et se présente sous forme de deux paliers, dont chacun est
accompagné d’un pic exothermique enregistré sur la courbe ATD. Ces deux pertes

correspondent trés probablement a la decomposition du bitume et du kerogéne contenu
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dans les schistes. Le bitume, qui est une matiere organique extractible et moins lié a la
matrice minérale du schiste, se décompose en premier, suivi du kérogéne (une
macromolécule organique complexe et non-extractible avec les solvants organiques
usuels). Les pertes de masses enregistrées ont été d’environ 20%, 17,5% et 15,6%
pour les schistes issus des couches M, X et Y, respectivement.

- La troisieme et derniere perte de masse est observée entre les températures 650°C et
870°C, elle est accompagnée d’un pic endothermique intense en ATD (Figure. 1V-9).
Ce pic correspond tres probablement a la décomposition des carbonates présents dans
les échantillons étudiés, selon la réaction (1) :

€CaC03 ———onyp CaO + CO2. [I. 1]

I. 6. Analyse des résultats obtenus par Microscope Electronique a
Balayage (MEB) et par microanalyse chimique par (EDX)

Les résultats des analyses sont illustrés dans les images obtenues par Microscopie
Electronique a Balayage MEB et par analyse microchimique EDX pour les trois échantillons
des couches M, X et Y des schistes bitumineux. Ces derniers ont été enregistrés sous vide
(HV : High vacuum), avec un faisceau d’électrons accéléré par une tension de 20kV. Dans ces
conditions, il semble qu’il était nécessaire de recourir a une métallisation des échantillons
avant I’observation, puisque ces derniers sont des isolants électriques. De méme, la détection
a été opérée en mode électron secondaire, ce qui donne acces uniquement a des informations
de type topologiques. Une observation en mode électrons rétrodiffusés permettra d’obtenir
des informations plus chimiques puisque les échantillons étudiés sont des matériaux

relativement assez hétérogénes [1].

Les Figures (111-13 ; 111-17 ; 11-21) représentent des images prises par la méthode de
MEB pour les trois échantillons des couches M, X et Y des schistes bitumineux de la région
de TIMAHDIT avec trois mesures différentes d’agrandissement :(X 10000 — 1um) ;(X
2500 — 10um) et (x 50000 — 5um). Les mesures sont réalisées a la Faculté des Sciences
de RABAT-MAROC.
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Figure. 111- 10: Image du MEB Figure. 111- 11: Image du MEB Figure. 111- 12: Image du MEB
pour la couche M (*10000-1pm) pour couche X (*10000-1um) pour la couche Y (*10000-1pm)

Figure. 111- 13: Image du MEB pour les trois couches M, X et Y des schistes bitumineux avec un
grandissement10000, 1um a Faculté des sciences Rabat
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Figure. I11- 14: Image du MEB pour Figure. I11- 15: Image du MEB Figure. I11- 16: Image du MEB pour
la couche M (*2500-10um) pour la couche X (*2500-10pm) la couche Y (*2500-10um)

Figure. 111- 17: Image du MEB pour les trois couches M, X et Y des schistes bitumineux avec un
grandissement 2500,10 um & Faculté des sciences Rabat

Figure. I11- 18: Image du MEB pour la  Figure. 111- 19: Image du MEB pour  Figure. 111- 20: Image du MEB pour
couche M (*5000-5um) la couche X (*5000-5um) la couche Y (*5000-5um)

Figure. 111- 21: Image du MEB pour les trois couches M, X et Y des schistes bitumineux avec un
grandissement 5000,5 um a Faculté des sciences Rabat
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I. 6.1. Analyse des résultats obtenus par microscopie MEB — EDX pour la
couche M

L’observation des résultats obtenus montrent que les différentes couches se presentent
sous la méme Morphologie : des feuilles et des blocs.

La roche des schistes bitumineux de la couche M sur différentes positions étudiées est
principalement composée de 1’Azote avec des pourcentages allant de 1,08% a 4,5%, en
présence de traces de Sodium de 1,15%, de Silicium (allant de 3,37 a 5,99%), d’ Aluminium
(allant de 1,53% a 3,94%) et du Soufre de 1,36% .

Ces analyses montrent une forte teneur en Oxygeéne (allant de 22,66% a 48,97%), et de
Carbone (allant de 37,93% a 60,07%). Les spectres obtenus  sont
rigoureusement identiques pour les cing positions. Les résultats sont répertoriés dans
le tableau .111-1.

Tableau. I11- 1: La microanalyse de la composition chimigque pour cing positions du couche M par EDX
Atome en % )

Position EDSgvy % > 1% ¢ N © Al st Na s
Position 1 37,93 1,08 | 4897 1 394|599 - -
Position 2 53,45 | 4,50 | 34,44 | 1,53 | 3,37 | - -
Position 3 48,05 1,6 | 40,25 253|508 - -
Position 4 60,07 | 3,46 | 22,66 | 2,46 | 4,63 | 1,15 | 1,36
Position 5 42,92 1 1,68 | 4589 233|459 - -

Sur la figure.lll-32, sont représentées les images de MEB et d’EDX pour cinq

positions d’un échantillon de la couche M des schistes bitumineux de la région de TIMAHDIT
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Figure. I11- 22: Image de MEB couche M (Position 1) Figure. I11- 23: Image d’EDX couche M (Position 1)
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Figure. 111- 24: Image de MEB couche M (Position
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Figure. I11- 26: Image de MEB couche M (Position 3) Figure. I11- 27: Image d’EDX couche M (Position 3)
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Figure. 111- 29: Image d’EDX couche M (Position 4)
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Figure. I11- 30: Image de MEB couche M (Position 5) Figure. 111- 31: Image d’EDX couche M (Position 5)

Figure. 111- 32: Images de MEB et EDX pour les cing positions de la couche M
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L’examen de la topographie de surface de I’échantillon de la couche M des schistes
bitumineux de TIMAHDIT, montre qu’elle est constituée de particules de tailles hétérogénes.
Les images montrent I’existence des zones en feuillets et des zones lisses. L’analyse chimique
par EDX indique que les particules de faibles dimensions sont assignées a la Silice tandis que

les grosses particules sont dues a la présence en surface des formes argileuses.
Les figures (111-32 : 22, 23, 24, 25, 26, 27, 28, 29, 30 et 31) montrent que la zone est de

type feuillets avec ’existence d’argile, de gains de Quartz, de Feldspaths qui contient des
(Al et Si) avec une faible concentration de Calcium sans détermination des concentrations
du (C,0 et N). Alors que la zone massive contient du Silicium et de Calcium (S, Na). Donc

on peut dire que ce sont des Aluminosilicates.

I. 6.2. Analyse des résultats obtenus par microscopie MEB — EDX pour la couche X

La roche des schistes bitumineux de la couche X sur différentes positions étudiées est
principalement composée de 1’Azote avec des pourcentages allant de 1,19% a 2,71%, en
présence de traces de Calcium (allant de 1,01% a 6,26%), de Silicium (allant de 1,18% a
1,65%), de Soufre (allant de 1,88% a 10,31%), de Magnésium (allant de 2,43% a 6,2%), et de
Fer de 5,85% . Ces analyses montrent une forte teneur en Oxygéne (allant de 24,91% a
62,29%), et de Carbone (allant de 27,22% a 53,36%). Les spectres obtenus sont
rigoureusement identiques pour les cinq positions. Les résultats sont répertoriés dans
le tableau. 111-2.

Tableau. 111- 2; La microanalyse de la composition chimique pour les cing positions du couche X par
EDX

Atome en %

o N @] Ca | Si Fe S Mg
Position EDS % > 1%

Position 1 3489 | - |51,07 626|149 | - 1,88 | 2,43
Position 2 4783 | 2,71 143,24 | 15 | 165| - - -
Position 3 53,05 (1,19 | 2491|192 154|585 1031 | -
Position 4 53,36 | 1,42 | 41,02 | 1,01 | 1,18 | - - -
Position 5 27,22 | - 16229302 | - = = 6,2

La Figure. 111-43 montre un micrographe de microscopie MEB de la surface d’un
échantillon de la couche X des schistes bitumineux de la région de TIMAHDIT pour chaque

position ainsi qu’une microanalyse générale par EDX.
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Figure. I11- 35: Image de MEB couche X (Position2) Figure. I11- 36: Image d’EDX couche X (Position 2)
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Figure. I11- 37: Image de MEB couche X (Position 3) Figure. 111- 38: Image d’EDX couche X (Position 3)
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Figure. 111- 39: Image de MEB couche X (Position 4)
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Figure. I11- 41: Image de MEB couche X (Position 5) Figure. I11- 42: Image d’EDX couche X (Position 5)

Figure. 111- 43: Images de MEB et EDX pour les cing positions de la couche X

L’examen de la topographie de surface de 1’échantillon de la couche X des schistes
bitumineux de TIMAHDIT et I’analyse chimique par EDX (Fig.111-43 : 33, 34, 35, 36, 37, 38,
39, 40, 41 et 42) montrent la présence de Calcite, d’Argiles, de Dolomite, de Pyrite, ils
contiennent aussi du Calcium et du Silicium (Ca et Si) avec une faible concentration de
Soufre sans détermination des concentrations du Carbone, d’Oxygéne et d’Azote (C,0 et N).
Alors que la zone Massive contient du Fer et du Magnésium (Fe, Mg). Donc, on peut dire que
ce sont de type Calcium Silicide. On peut conclure que les Zones riches en Calcium, Soufre et

Oxygeéne sont caractéristiques de la présence des phases de Sulfate de Calcium.

I. 6. 3. Analyse des résultats obtenus par microscopie MEB — EDX pour la couche
Y

La roche des schistes bitumineux de la couche Y sur différentes positions étudiées est
principalement composée de Calcium avec des pourcentages allant de 1,25% a 7,42%, en
présence des traces de Silicium (allant de 1,16% a 19,69%), d’Aluminium (allant de 1,00% a
1,49%), de Magnésium de 6,11%.

Ces analyses montrent une forte teneur en Oxygene (allant de 49,9% a 64,85%), et de
Carbone (allant de 17,08% a 30,88%). Les spectres obtenus sont rigoureusement identiques

pour les cing positions. Les résultats sont répertoriés dans le tableau .111-3.
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Tableau. I11- 3: Microanalyse de la composition chimique pour les cing positions du couche Y par EDX

0,

Posit'iac\)tr?rgl?)gn%@ 1% c © Ca Si Mg Al
Position 1 30,88 59,00 3,26 - 6,11 -
Position 2 17,08 61,86 - 18,48 - 1,49
Position 3 27,12 64,36 7,44 - - -
Position 4 27,48 49,9 1,25 19,69 - 1,0
Position 5 26,2 64,85 7,42 1,16 - -

La Figure. I11-54 montre une micrographe de microscopie MEB de la surface d’un
échantillon de la couche Y des schistes bitumineux de la région de TIMAHDIT pour les cing

positions ainsi qu’une microanalyse générale par EDX .
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Figure. I11- 45: Image d’EDX couche Y (Position1)
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Figure. I11- 46: Image de MEB couche Y (Position 2) Figure. I11- 47: Image d’EDX couche Y (Position2)
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Figure. I11- 48: Image de MEB couche Y (Position 3) Figure. I11- 49: Image d’EDX couche Y (Position3)
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Figure. I11- 51: Image d’EDX couche Y (Position4)
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Figure. I11- 52: Image de MEB couche Y (Position 5) Figure. I11- 53: Image d’EDX couche Y (Position 5)
Figure. 111- 54: Images de MEB et EDX pour les cing positions de la couche Y

L’examen de la topographie de surface des échantillons de la couche Y des schistes
bitumineux de TIMAHDIT et I’analyse chimique par EDX des figures (111-54 : 44, 45, 46, 47,
48, 49, 50, 51, 52 et 53) montrent la présence de Dolomite, de Kaolinite, de Calcite et de
Quartz. lls contiennent aussi du Calcium et du Silicium (Ca et Si) avec une faible
concentration de Soufre sans détermination des concentrations du Carbone, d’Oxygéne et
d’Azote(C,0 et N). Alors que la zone Massive contient de I’Aluminium et du

Magnésium(Al et Mg). Donc on peut dire que ce sont des disiliciures de Calcium(CaSi,). La
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présence d’un grain de Quartz caractéristique par sa géométrie hexagonale sur I’image est
confirmée par la dominance des éléments Si et O du motif SiO, du quartz sur les spectres de

microanalyse de la couche Y.

Le tableau I1I- 4 représente les résultats d’’analyse chimique par EDX Moyen pour les
trois couches des schistes bitumineux : M, X et Y

Tableau. I11- 4: Analyse chimique par EDX (moyen) pour les couches M, X et Y

Atome %
EDSmoy : % > 1%

Couche M | 47,14 | 2,27 39,83 | 2,16 | 4,72 1,05 -
Couche X |43,25 /1,49 |4723| - |234|232| -
CouchesY 30,69, - |5619 1,22 590 3,88 141

C N O Al Si | Ca | Mg

D’aprés les résultats de 1’analyse chimique par EDX (tableau (I11 - 4)) et des Figures
de EDX (lI1I-55) et (I1I-56), on note, pour la couche M, D’existence des ¢léments
(Fe,K,Cl,S,P,Mg, Na) en faible concentration inférieur a 1% de la masse et la présence des

éléments Al, Si, Ca avec une concentration importante .

Pour la couche X, les Figures (I11-57) et (111-58) montrent qu’il y a une faible

concentration de (Fe, K, S, P, Al, Mg, Na) avec une concentration importante de Si et Ca.
Pour la couche Y, les Figures (111-59) et (111-60) montrent qu’il y a une faible

concentration du Fer, du Potassium et du Soufre (Fe, K, S) et d’importants pourcentages de
Al, Mg, Si et Ca.
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Figure. I11- 56: Image d’EDX de la couche M
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Figure. I11- 58: Image d’EDX de la couche X
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Figure. 111- 59: Image de MEB de la couche Y Figure. 111- 60: Image d’EDX de la couche Y

Figure. 111- 61: Images du MEB et EDX pour les trois couches M, X et Y

Le spectre des rayons X (Figure. 111-61) montre les nombres des rayons X détectés en
fonction de son énergie puisque chaque élément chimique est caractérisé par les rayons X
avec une ¢énergie bien déterminée. Donc, le spectre nous a permis d’avoir une analyse
qualitative c’est-a-dire le type des eléments chimiques ainsi présents.

Le calcul des intégrales des piques de chaque eélément nous donne la quantité des éléments

dans la matiere, on parle ainsi d’une analyse quantitative.
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Conclusion

Dans cette étude, la composition minérale et minéralogique des cendres de schiste bitumineux
de TIMAHDIT a été suivie par diffraction des rayons X(DRX) et leur morphologie par
Microscope Electronique a Balayage (MEB). La caractérisation physico-chimique des
schistes bitumineux de TIMAHDIT a éte effectuée par une série de techniques analytiques et
montre la présence de la MO incorporée dans une matrice minérale. La matiere minérale se
compose principalement de la Calcite (CaC05), de la Dolomite (CaM g(C03),) et du Quartz
(5i0,). La matiére organique est formée d’hydrocarbures légers (aliphatiques) et d’un
mélange complexe constitué du kérogéne. Cette caractérisation physico-chimique nous a

permis de déterminer le traitement approprié en vue d’une valorisation de ces schistes.

I. 7. Propriétés chimiques

En raison de la multitude de propriétés intrinséques des différentes couches qui
composent les roches de schiste bitumineux, il est presque impossible a premiere vue de
détecter leurs limites floues ou d’établir 1’ordre de leur superposition dans la roche. Les
analyses chromatographiques [1] ont abouti a la classification des couches par ordre croissant

de leur teneur en MO (tableau I11-5). La couche T se classe apres les couches M, X et Y.

Tableau. I11- 5: Classification des couches en fonction de la teneur en Matiére Organique [1, 22].

Les couches M X Y

Matiére organique (%) | 155| 185 | 21,6

Les analyses des couches Y et M ont montré que dans la matiére organique (MO) le

pourcentage de Si0, est 32.3% pour la couche Y et 31.9% pour la couche M; celui de CaO
est de 39,2% pour Y et 41,4% de M ; celui de Al,05; estde 7,9% de Y et 7,6% de M et

pour Fe,05 : 3,4% couche Y et 2,2% pour la couche M [130,131]. Cela montre que la couche

Y contient plus de matiere organique que la coucheM, a I’exception de la molécule de .
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1.8. Propriétés Pétro-physiques

1.8.1. Caractérisation du réseau poreux par la Porosité d’injection de Mercure

La mesure de la porosité par injection de mercure nous permet d’avoir des
informations sur 1’architecture du réseau poreux connecté des matériaux. A travers cette
étude, nous pouvons déterminer les différentes classes de pores ou de seuils d’accés [55, 132],
ainsi que la détermination des porosités totales, libres et piégées.

les caractéristiques du réseau poreux, le volume, la taille et la connectivité des formes
contribuent largement aux propriétés du réservoir [133-139].

La connaissance des répartitions de la taille des pores est indispensable pour un
meilleur contrdle des phénomeénes de transport et de transfert ayant lieu au sein des milieux
poreux [140]. Dans le présent travail, nous présenterons les résultats des faciés schisteux les
plus caractéristiques sur le plan pétrolier, qui seront illustrés dans des graphiques de
corrélation et dans les tableaux. L’ordre de classement des échantillons sur les graphiques est
baseé sur le classement des couches des schistes bitumineuxM, X et Y.

En se basant sur la classification de la référence [141] (Fig. 111-62), nous remargquons

que la totalité des microfacies montrent la présence des micropores (Tableau. 111-6).

Porosité Totale

Huile en place

Microporosité Mésoporosité Macro porosité

0,5 microns 5 microns

Figure. 111- 62: Classification des pores [146]
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Les Figures 111-63 ; 111-64 ; 111-65 montrent 1’évolution des diamétres des seuils d’acces
en fonction de la porosité totale, nous remarquons que :

- Pour la couche « M », la porosité total (PT : 10.29%) et la porosité piégée (PP : 7.4%)
sont relativement élevées par rapport a la porosité libre (PL : 89) dans tous les facies.

- Pour la couche « X », la porosité total (PT : 11.94%) et la porosité piégée (PP : 7.65%)
sont relativement élevées par rapport a la porosité libre (PL : 4.29).

- Pour la couche « Y », la porosité total (PT : 13.83%) et la porosité piégée (PP : 8.85%)

sont relativement élevées par rapport a la porosité libre (PL : 4.98).

I. 8. 2. Les facies des schistes bitumineux de la couche M

Le diamétre moyen des pores, ou seuils d’accés (dm), est le point d’inflexion de la
premiere courbe d’injection. Il est défini comme le seuil de percolation [132]. Le diamétre
moyen des faciés qui appartient a la couche M est de I’ordre de 0,01um (Fig. 111-63). Les
diametres du début et de la fin d’injection ont été déterminés a partir des graphiques présentés
dans la figure 111-64 (respectivement d1 et d2). A partir des diamétres, nous avons pu
déterminer 1’étalement ou la distribution de la porosité (Ep).

Pour les faciés schisteux de la couche M, les courbes d’injection (Fig. 111-63) montrent une
porosité distribuée pour les seuils d’acceés variant entre 0,05 et 46,9um définissant ainsi des
micropores [141] et montrant un étalement de 1’ordre de 34.4pum. La porosité est controlée par

des seuils d’acces (les diameétres moyens : dm) autour de 0.01um.

Echantillons de la couches M
12
d2=0,0Q56 pm Ep = 34,44pm
10 4 =
— [=«]
o 3 a
=
2 =R M
g 6 Q
2 7 S
g 4 E = || %
5 ale a
e 5 =L
?EI [ . d1=46,90um
£1 - —
O L]
0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
Diameétre des pores (pum)

Figure. 111- 63: Caractérisation du réseau poreux des faciés des schistes bitumineux couche M

Avec d; : Diamétre du début d’injection ; d; : Diamétre de la fin d’injection ;dn : Diamétre
moyen ;PT : Porosité Totale ;PL : Porosité Libre ;P : Porosité moyenne ;Ep : Etalement de la porosité
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I. 8. 3. Les facies des schistes bitumineux de la couche X.

Les seuils d’accés moyens (dm) des facies de la couche X des schistes bitumineux est
0,013um (Fig. 111-64). En se basant sur les résultats obtenus par injection de mercure (Fig. Ill-
65), nous remarquons que la porosité totale est controlée par des seuils d’accés variant entre
0.05 et 1.09 um et par un seuil de percolation (dm) de Iordre de 0.01 um. Ces valeurs
montrent que les pores des schistes bitumineux de la couche X correspondent & des

micropores [141] avec un faible étalement de la porosité (Ep) de I’ordre de 1.08um.

Echantillon de la couche X
14
d2=0,0056pm Ep=1,0844pum
12 M\ =
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2 4 o ~
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2 g I o d1=1,09pm
= .'\-._ - x,
0 --.-T:-“““
0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
Diamétre des pores (pum)
Figure. 111- 64: Caractérisation du réseau poreux des faciés des schistes bitumineux couche X

Avec d; : Diamétre du début d’injection ; d,: Diamétre de la fin d’injection ;dm : Diamétre moyen ;PT : Porosité
Totale ; PL : Porosité Libre ; P : Porosité moyenne ; Ep : Etalement de la porosité

I. 8. 4. Les faciés des schistes bitumineux de la couche Y.

Les seuils d’accés moyens (dm) des faciés de la couche Y des schistes bitumineux est
de 0,023um (Fig. I11-65). La courbe d’injection de mercure (Fig. I1I-65) montre une porosité
distribuée pour des seuils d’accés variant entre 0,056 et 87,094um, et une porosité contrdlée
pour des seuils de percolation autour de 0,023um (le diametre d’acces moyen définissant ainsi
des pores de type micropores, avec un large €talement de la porosité de I'ordre de E, =
87,088 um. Les résultats obtenus par injection de mercure sont représentés sur la figure (111-
65) pour les différents échantillons.
Il est important de souligner que les courbes en échelle logarithmique, représentent le

volume cumulé de mercure injecté en fonction de la distribution des rayons d’accés des pores.
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Nous précisons également que ces analyses ne fournissent pas directement la
taille des pores, mais celle de leurs acces [55,142-145]. Afin d’appréhender ces parameétres,
des tests de saturation par injection de mercure ont été

effectués sur certains échantillons des schistes bitumineux.
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Figure. I11- 65: Caractérisation du réseau poreux des faciés des schistes bitumineux couche Y.

Avec d: : Diamétre du début d’injection ; d2 : Diamétre de la fin d’injection ;dm : Diamétre moyen PT :
Porosité Totale ;PL : Porosité Libre ;Pm : Porosité moyenne ;Ep : Etalement de la porosité

D’apres les graphiques illustrés dans les figures 111-63, 111-64, 111-65 qui montrent
I’évolution des diametres des seuils d’acces en fonction de la porosité totale, nous remarquons
que la porosité piégée (PP) est relativement élevée par rapport a la porosité libre (PL) dans les
trois couches. Nous remarquons que 1’étalement de la distribution des pores diminue lorsque

I'nomogeénéité de la granulométrie des sédiments augmente.

I. 8. 5. Synthese sur les caractéristiques du réseau poreux des facies des schistes
bitumineux pour les trois couches M, X et Y.

Les analyses de la porosité par injection de mercure effectuées sur plusieurs facies des
schistes bitumineux ont permis de définir plusieurs types de pores au sein de ces derniers avec
diametres des seuils d’acces correspondant a des micropores. Les diamétres des seuils d’acces
moyens (les seuils de percolation) sont compris 0,011wm pour les faciés de la couche M,

0,013 um pour la couche X et 0,023um pour les faciés de la couches Y.

D’une maniére générale, les pores percolant ont des tailles et des formes différentes
qui évoluent le long de 1’écoulement. A travers ces évolutions, on peut définir une distribution

de taille des pores percolant. D’apres les échantillons étudiés et en basant sur les travaux
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antérieurs et déja publiés [55], nous pouvons constater que lorsque le facies est bien classé et
homogene, la distribution des seuils d’acces (étalement de la porosité :E,) est faible et

inversement, cette distribution est importante si le faciés est hétérogene [55].

Pour les schistes bitumineux qui appartiennent aux trois couches M, X et Y, nous
remarquons que la porosité piégeée est partiellement élevée par rapport a la porosité libre, ceci
montre qu’il y a une forte hétérogénéité dans les formes de la porosité pouvant étre liée a
I’hétérogénéité de la granulométrie (mauvais classement) des facies [55]. En effet, la porosité
piégée correspond a la porosité qui reste occupee par le fluide non mouillant (le mercure) lors
d’une absorption. L’importance et surtout la localisation de ces pores piégés peuvent étre
expliquées par les irrégularités géométriques du milieu poreux. Ce sont les piéges qui
correspondent a des évasements mal interconnectés ou non impliqués dans les propriétés du
transfert [55].

Tableau. I11- 6: Résultats de la porosité par injection de Mercure
Couche PT (%) PP (%) PL (%) d1 (um) d2 (um) Ep (um) dm (um)
M 10,29 7,4 2,89 46,90 0,0056 34,44 0,011
X 11,94 7,65 4,29 1,09 0,0056 1,0844 0,013
Y 13,83 8,85 4,98 87,094 0,0056 87,088 0,023

I. 8.6. Relation entre la Perméabilité/ Porosité

Les relations porosité/perméabilité et porosité/surface spécifique ne sont pas des
relations simples, en effet, outre le volume, elles font intervenir notamment, la taille, la forme,
et la connectivité. Ainsi, pour essayer d’établir ces relations, les échantillons ont été regroupés
en utilisant les critéres géométriques définis a partir de I’injection de mercure ; puis, a partir
des groupes identifiés, les relations entre porosité, perméabilité et la Matiere Organique ont

pu étre analysées.

Le tableau I11-7 résume les résultats obtenus de la perméabilité, de la porosité et de

la matiére organique pour les trois couches M, X et Y.
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Tableau. I11- 7: Résultats de la porosité par injection de mercure et Perméabilité

Couche | Matiere Organique (%) Eﬂoerrocf;treegzg Perméabilité (mD)
M 155 10 .29 8,41.102
X 185 11.94 i
v 21,6 13.83 1,6736.10°

En ce qui concerne la permeabilité de la couche X, nous avons constaté que 1’échantillon est
imperméable car aucun débit n’a été¢ observé sous différentes pression alors probablement a
cause de volume élémentaire représentatif( VER). Par contre pour les échantillons M et Y, nous

avons constaté des débits dont les perméabilités sont 8,41.102 mD et 1,6736.102 mD.

15 Relation entre la permeabilité etla porosité en fonction de la matiére Organique 0,09

0,08
14
y =0,5805x + 1,2616 0,07
R2=0,9991 =y
13 0,06 £
X c
© 0,05 @
7 12 =
5 0,04 “
11 0,03 g
@ Porosité 0.011x+ 025 o
NI y=-U, x+0, 0,02
10 =@ Permiabilité RZ=1
Linéaire (Porosité) 0,01
Linéaire (Permiabilité
9 inéaire (Permiabilité) 0
13 15 17 19 21 23
Matiére Organique
Figure. 111- 66: Relation entre la perméabilité et la porosité en teneur de la matiére organique

Les résultats obtenus montrent que la perméabilité des couches MetY est
décroissante avec I’augmentation de la matiére organique contrairement a la porosité par
injection de mercure qui est proportionnelle a 1’augmentation des matieres organiques. Nous
avons utilisé les équations et les coefficients de détermination R?, pour mesurer la qualité de

la prédiction d’une régression linéaire telle que :

Ya = 0,5805x + 1,2616 ;avec un coefficient R?> = 0,991 [1. 2]
yi = — 0,011x + 0,2366;avec un coefficient R? = 0,5631 [1. 3]

D’apreés les valeurs données par le tableau 111-10, le classement de la porosité n% et
de la perméabilité k est le suivant :
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n%(couche M) < n%(couche X) < n%(coucheY)
k( couche Y) < k(coucheM)

Ce classement montre que la perméabilité diminue sensiblement avec la MO sans
oublier que la couche X ne donne pas de débit (figure 111-66).

La relation entre les variations de porosité et les variations de perméabilité n’est pas
simple a établir, et ’augmentation de porosité ne correspond pas systématiquement a une
augmentation de perméabilité. De facon générale, si le développement du volume poreux se
traduisait par une augmentation homogene des diamétres des pores et de leurs seuils d’acces
dans tout le systeme, la perméabilité du matériau et sa capacité de stockage s’en trouverait
améliorées [52]. D’un autre co6té, si I’augmentation de porosité correspondait a la seule
augmentation du diametre des pores (diameétre d’acces constant), I’impact sur la perméabilité
serait limité : c’est uniquement la capacité de stockage, et par conséquent le volume poreux
mesuré par injection de mercure qui varierait.

D’une maniére générale, la perméabilité décroit avec 1’augmentation progressive de la
porosité. Et comme la porosimétrie par injection de mercure montre une augmentation des
diametres d’acces depuis la couche M jusqu’a la couche Y ; on peut en conclure que la

tortuosité influe sur les propriétés de transport du milieu [52].

1.9 Propriétés Acoustiques

Le protocole expérimental réalisé au sein du Laboratoire pétro-physique en France et
qui est basé sur I’utilisation de la méthode d’essai ultrasons UTM : « Proceq Pundit

Lab » décrit ci-dessus, nous a permis de déterminer les propriétés acoustiques telles que la
. \% .
vitesse des ondes P (Vp) etla vitesse des ondes S (Vs) et leurs rapports V—p pour les trois

S

couches M, X et Y. Les résultats obtenus aprés traitement de cing échantillons sont donnés en

moyenne et sont présentés dans le tableau (111-8) ci-dessous.

Tableau. I11- 8: Propriétés acoustiques des couches M, X et Y.

Vitesse du Compression | Vitesse du cisaillement | Le rapport
Les couches

Vp (m. s-) Vs (m. s-) Vp/Vs
M 1733 £33 918 + 29 1,89+ 0,10
X 1364 = 20 788 £ 12 1,73 £ 0,05
Y 986 £ 13 653 £ 6 1,51 +0,03
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1. 9.1 Variations des vitesses des ondes sismiques en fonction de la teneur en MO

La figure 111- 67, qui représente les variations des vitesses V, et Vs en fonction de la
teneur en matiere organique des couches , X et Y, confirme qu'en passant de la couche M a la
couche Y, les vitesses Vp et Vs diminuent. La pente de diminution des valeurs de Vp est plus

importante que celle des valeurs de Vs.

2
1820
1620 y vp/vs= -6,2343x + 2,8654 1:5>a
12246x + 3630,5 R*=0,9534 g
yvp = - X+ ) >
%1420 R2=1 =
E 13
01220 g
- £
] 3
020

8 *=VR o052
.‘g o
820\ c = o
8 Ns = -4344,3x + 1591,5 o ve 2
R2=1 «

620 0

14,00% 16,00% 18,00% 20,00% 22,00%
Matiéere Organique (%)
Figure. I11- 67: Vitesses VP, VS et VP/VS en fonction de la teneur en matiére organique des couches

De plus, bien que les résultats obtenus montrent que, pour une couche donnée, la vitesse
de compression (onde P) est toujours supérieure a celle du cisaillement (onde S), les
différences entre les vitesses de I'onde P en passant d'une couche a l'autre ne sont pas les
mémes que pour I'onde S. Nous avons utilisé les équations et les coefficients de détermination

R2, pour mesurer la qualité de la prédiction d’une régression linéaire telle que :

yyp = —12246x + 3630, 5 , (Coefficient de corrélation R? = 1), [I. 4]

yvs = —4344,3x + 1591, 5, (Coefficient de corrélation R? = 1), [I. 5]

y(y_,,):— 6,2343x + 2,865, (Coefficient de corrélation R? = 0,993). [I. 6]
Vs

. 74 . . .
Il nous semble donc que le rapport des vitesses V—P , qui est un facteur adimensionnel,
S
pourrait étre plus déterminant comme parametre de prédiction de la teneur en MO des couches
plutbt que les vitesses Vp et Vs, considérées séparément. En effet, dans les vitesses Vp et Vs

sont contenues les variations d'origine acoustique (liées aux modules K et ) mais aussi celles
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d'origine minerale (liées a la densité p de la couche). Le rapport V—P élimine les variations
S

d'origine minérale et reflete mieux que Vp et / ou Vs le caractére acoustique de la couche.

\ . 14
D’apres les valeurs données par le tableau I11-8, le classement des rapports V—P sont les
S

suivants :

Vp

|4 vV
(couche M) > L (couche X) > L (coucheY).
Vs Vs Vs

v .. . ..
Ce classement montre que le rapport V—P diminue sensiblement avec la MO et un coefficient de
S

détermination R? = 0,993 (voir figure 111- 67). Le rapport ‘;—P peut donc étre utilisé comme
S

indicateur de la teneur en matiere organique contenue dans les couches.
. Vv .y
I. 10. Relation entre le rapport V—P et la porosité
S

. . . \ .
Le tableau 111-9 résume les résultats du rapport de vitesse V—p et de la porosité en

fonction de la matiere organique pour les trois couches M, X et Y.

Tableau. I11- 9: Propriétés physiques des couches M, X et Y

Les couches Porosité par Mercure (%) Rapport de la vitesse( Z—I;
M 10,29+ 0,1 1,89 £0,10
X 11,94+0,1 1,73+ 0,05
Y 13,83+0,1 1,51 +£0,03

Les résultats de la porosité obtenus montrent que les valeurs les plus élevées
correspondent a la couche Y, alors que les valeurs les plus basses sont obtenues pour la
couche M. Les valeurs obtenues pour la couche X sont intermédiaires. D’autre part, le rapport

. . \Y% . . .
des vitesses de propagation V—p donne des valeurs élevées pour la couche M et des faibles
S

valeurs obtenues pour la couche Y tandis que les valeurs de la couche X reste toujours

intermédiaire.

1. 10.1 Relation entre le rapport ? et la Porosité en fonction de la teneur en MO
S

La figure 111-68 montre le rapport de vitesse et les variations de porosité en fonction de

la teneur en matiére organique des couches M,X etY.
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Figure. 111- 68: Variation la porosité et du rapport des vitesses en fonction de la matiére organiques

On remarque sur la figure 111-68 qu’en passant de la couche M a la couche Y, le rapport des
: |/ : o
vitesses V—" diminue tandis la porosité augmente.

s

Les équations et les coefficients de détermination R? ; pour le rapport des vitesses % est le

S

suivant:
y(Vp/Vs)= -6,2343x+2,865, avec un coefficient R?=0,993 [1. 4]
La porosité augmente avec la teneur en matiére organique selon 1’équation suivante :

Y(porosite) = 10,5805 x + 0,0126 , avec un coefficient R? = 0,999 [1. 5]

vt T . 14 .
On peut observer qu’il existe une relation linéaire entre le rapport des vitesses V—P et la porosité
S

avec une corrélation pour les trois couches M, X et Y du schiste bitumineux en fonction de la

matiére organique.

I.11. Propriétés Thermo-physiques

I.11.1 Etude Des Propriétés Thermiques a Température ambiante

La détermination des propriétés thermo-physiques, en utilisant la méthode Scanner

(TCS) réalisée au Laboratoire pétro-physique a I’Université de Lorraine en France, pour les
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trois couches des schistes bitumineux de la région du TIMAHDIT, Les résultats obtenus aprés

traitement de cing échantillons sont regroupés sur le tableau (111-10).

Tableau. I11- 10: Propriétés thermiques des couches M, X et Y
Les couches Conductivities Diffusivities
A(W. mtK? D (m? .s-%)
M 0,84 £ 0,08 0,41 + 0,04
X 0,82 £ 0,08 0,45+ 0,04
Y 0,82 £ 0,08 0,46 + 0,04

On remarque sur ce tableau que la conductivité thermique ainsi que la diffusivité

thermique sont identiques pour les couches X et Y.

I. 11.2. Relation entre les parametres sismiques et thermo-physiques

Cette partie vise a mieux comprendre la réponse des paramétres pétro-physiques
(vitesse de l'onde P, vitesse de l'onde S, conductivité thermique, Diffusivité thermique,
Porosité, Perméabilité) appliqués aux échantillons étudiés.

Ces parametres montrent des relations directes et indirectes qui nous permettent une meilleure
compréhension des caractéres réservoir des éléments carbonatés du Crétacé supérieur de la
région de TIMAHDIT [61].

Le tableau I11-11 résume les résultats des mesures des parametres thermiques 4 et D et les

N . Vp
paramétre acoustique V, Vs et <.

Tableau. I11- 11: Propriétés thermiques et acoustiques des couches M, X et Y
Conductivities | Diffusivities Vitesses qlu \_/lte_sses du Le rapport
Les couches A (W, m K D (m? s-}) Compression cisaillement Vo/Vs
‘ Vp (m. s-%) Vs (m. s-%) P
M 0,84 + 0,08 0,41 +0,04 1733 + 33 918 + 29 1,89 £ 0,10
X 0,82 £ 0,08 0,45x0,04 1364 + 20 788 £ 12 1,73 £ 0,05
Y 0,82 £ 0,08 0,46 £ 0,04 986 + 13 653+ 6 1,51 £0,03

L'analyse des résultats obtenus confirme la pertinence de nos mesures en ce qui concerne
les stabilités de la conductivité thermique A et de la diffusivité thermique D qui, compte tenu
des imprécisions de mesure, sont restées sensiblement constantes quelle que soit la couche

étudiée. En effet, les résultats des études sur la teneur en Ca O et Si O, des schistes
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bitumineux de TIMAHDIT ont montré que le rapport diminue de 1,29 pour la couche M a

1,21 pour la couche Y [130, 131]. Ceci est conforme avec les résultats obtenus par d'autres

chercheurs qui ont montré que lorsque le rapport ;1—002 augmente, la conductivité thermique et
la diffusivité présentent des valeurs plus stables.

D’aprés les résultats que nous avons obtenus par mesure des parametres thermiques, il
apparait que les deux parametres A et D ne peuvent pas étre utilisés comme indicateurs de la
teneur en Matiere Organique (MO).

Concernant les parameétres acoustiques Vp et Vs, les résultats obtenus montrent que les
valeurs les plus élevées correspondent a la couche M, tandis que les valeurs les plus faibles
sont obtenues pour la couche Y, les valeurs obtenues pour la couche X sont intermédiaires.
Ceci nous améne a classer les vitesses d'onde P et S des couches respectivement comme suit :

Vp(couche M) > Vp(couche X) > Vp(coucheY)
et:
V¢(couche M) > Vg(couche X) > Vg(coucheY)

1.12. Etude Des Propriétés Thermiques a Température Variable

Nous présenterons les résultats expérimentaux de 1’étude des propriétés thermiques
relatives aux trois couches des schistes bitumineux : X,Y et M sous I’effet de la variation de
la température.

Les propriétés thermiques intrinseques du matériau étudiées dans ce travail sont : la
conductivit¢ thermique, la capacité thermique, la diffusivité thermique et I’effusivité
thermique. Les mesures sont réalisees en régime transitoire, notamment sur la conductivité
thermique et la capacité thermique massique, a I’aide d’un dispositif expérimental appelé CT-
METRE. Ce dernier est relié a un ordinateur afin d’acquérir les points de mesure a différentes

températures.

1.12.1. Relation entre la masse volumique et la Matiere Organique (MO)

En raison des multitudes propriétés intrinséques des différentes couches qui composent les
schistes bitumineux, il est pratiquement difficile de détecter I’ordre de superposition des
différentes couches dans la roche. Des analyses par chromatographie ont permis de confirmer
gue le taux de la matiére organique (MO) est plus élevé dans la couche Yque dans les couches
M et X [147,148].
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Plusieurs études effectuées ont montré qu’on peut classer les couches par ordre croissant
vis-a-vis de la teneur en MO et décroissant vis-a-vis de la masse volumique. (Tableau 111-12).
[123, 148, 149].

Les mesures de la masse volumique relative aux trois couches M, X etY des schistes
bitumineux de la région de TIMAHDIT ont été réalisées a température ambiante. Les résultats

sont regroupeés dans le Tableau 111-12.

Tableau. I11- 12: Classement des couches en fonction de la teneur en matiére organique et de la masse
volumique [100].

Layer M X Y
Matiére Organique (%) 15,5 18,5 21,6
Masse Volumique p (kg /m3) 2115 1911 | 1756
2150
1 -
2100 4 M
= _
E 2050 -
= _
= 2000 —+
< -
D
g_ 1950 —
% 1900 — X-
> -
S 1850
L 4
= 1800 —
1750 —- Y-
15 1I6 1I7 1I8 1I9 2IO 2I1 2I2
Matiere Organique (20)
Figure. I11- 69: Variation de la Masse volumique en fonction de la Matiére Organique a trois couches des

schistes bitumineux : X, Y et M
La figure 111-69 illustre la variation de la masse volumique en fonction de la teneur de la
matiere organique. Sur cette figure, on constate que la masse volumique p décroit lorsque la
matiére organique croit. Il existe donc une corrélation négative entre la masse volumique et la
matiere organique. Cette variation signifie que I’augmentation de la compacité des couches

supérieures par rapport a la profondeur de chaque couche [150].

I. 12. 2. Etude des propriétés thermo-physiques des couches de schistes

Dans les résultats qui suivent, nous allons présenter les mesures des propriétés thermo-
physiques A, D, E et C relatives aux trois couches M, X et Y a I’état sec pour les températures

20°C, 30°C, 40°C, 50°C et 60°C, selon les protocoles expérimentaux donnés plus haut.
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Pour chaque paramétre thermo-physique, nous avons effectué les mesures sur cing
échantillons préleves aléatoirement de la roche bitumineuse, puis nous avons calculé leur

valeur moyenne.

1.12. 2.1. Conductivité thermique

Nous avons étudié la variation de la conductivité thermique des trois couches de schistes
en fonction de la température pour les valeurs : 20°,30°,40°,50°,60°C. Ces résultats obtenus

sont resumés dans le tableau 111-13 ci-dessus et représentes dans la figue 111-70.

Tableau. I11- 13: la conductivité thermique en fonction de la température [100]
Aawmio/T o 20° 30° 40° 50° 60°
A 0,755+0,037 | 0,725+ 0,036 | 0,69 + 0,034 | 0,695+ 0,034 | 0,671 + 0,033
Aox) 0,735+ 0,036 | 9,693+ 0,034 | 0,671+ 0,033 | 0,665+ 0,033 | 0,62 + 0,031
M) 0,699 +0,034 | 0,656 + 0,032 | 0,597 + 0,029 | 0,579 + 0,028 | 0,56 + 0,028
08
0
¥ 075
7
3 0,7 [
z . N
o 0,65
=1
z
E 06 m
] A X
£ 055 . L
8]
£ M
5 0,5 Linéaire (X)
3 —— Linéaire (Y)
-g 0,45 Linéaire (M)
(O]
0,4
0 10 20 30 40 50 60 70
Temperature T (C°)
Figure. I11- 70: Variation de la conductivité thermique en fonction de la température pour les trois

couches des schistes bitumineux : X, Y et M

La figure I11-70 illustre la variation de la conductivité thermique A, en fonction de la
température pour les couches de schistes bitumineux étudiées. Nous remarquons que la
conductivité thermique diminue en fonction de la température pour les trois couches. Nous
avons constaté également que les valeurs de la conductivité thermique A de la couche M sont

supérieures a celles des autres couches X et Y, suivant I’ordre :
Awy < Ax) < Aun
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On peut conclure que la masse volumique et la conductivité thermique varient dans le
méme sens lorsque le taux de la matiére organique varie, ce qui explique I’influence de la
Matiére Organique sur les parametres physiques.

Nous avons utilisé la régression linéaire pour déterminer les équations de la variation de
la conductivité Aen fonction de la température pour chaque type des 3 couches avec les

coefficients de corrélation R? :

Yy = —0,0038x + 0,7755, avec un coefficient R* = 0,905 [1.9]
Y = —0,0028x + 0,7913 , avec un coefficient R?* = 0,9065 [1. 10]
Yo = —0,0021x + 0,7942, avec un coefficient R* = 0,8484 [I. 11]

1.12. 2.2. Capacité thermique massique (chaleur spécifique)

La capacité thermique spécifique est un élément important permettant de caractériser les
propriétés thermiques des matériaux (anciennement appelée chaleur massique ou chaleur
specifique). Cette grandeur représente la capacité du matériau a stocker la chaleur. La relation
entre la capacité thermique massique et la capacité thermique volumique est :

(i /K. kg) = 220,

[I.12]
avec :

- ¢y : La capacité thermique massique ;

- ¢, * La capacité thermique volumique ;

- p: Lamasse Volumique.

Sur le tableau 111-14 nous avons représenté les résultats des mesures obtenus pour
la capacité thermique volumiquec, en fonction de la température pour les trois couches des

schistes bitumineux.

Tableau. I11- 14: la capacité thermique Volumique en fonction de la température
Co(ig/km’)/ T0) 20° 30° 40° 50° 60°
Co(M) 3295+164,75 | 3333+166,65 | 3428+171,4 | 3642+182,1 | 3726+186,3
Cu(x) 2939+146,95 | 2981+149,05 | 3158+157,9 | 3248+162,4 | 3311+165,55
(10) 2646+132,3 2700£135 2756+137,8 | 2802+140,1 | 2830+141,5

La figure 111-71 montre la variation de capacité thermique volumique en fonction de la

température des trois couches. Nous remarquons que la capacité thermique volumique
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augmente lorsque la température augmente et ceci pour les trois couches M, X et Y. Nous
constatons que la capacité thermique volumique cy relative a la couche M est plus grande a

celles des deux autres couches suivant le classement :

Com) < Cyx) < Cy(y)

4000 -~

3500 -

3000 -

2500 -

2000 -

> H O
< x zZ

capacité thermique volumique (KJ/K m3)

1500 -

1000 T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70
Température en (°C)

Figure. 111- 71: Variation de la capacité thermique volumique en fonction de la température pour les trois
couches des schistes bitumineux : X, Y et M

Nous avons déterminé les équations de corrélation de la variation de la capacité

thermique volumique cy en fonction de la température :

yon = 11,71x + 3016,4 , avec un coefficient R? = 0,944 [I. 13]
Y = 10,11x + 2723, avec un coefficient R* = 0,963 [1. 14]
Y =4 7x +2558,8, avec un coefficient ~R* = 0,985 I. 15]

Sur le tableau I11-15 nous avons représenté les résultats des mesures obtenus pour
la capacité thermique massique c,, en fonction de la température pour les trois couches des

schistes bitumineux.

Tableau. I11- 15: la capacité thermique en fonction de la température [100]
Cmy/kkg)/ Tec) 20° 30° 40° 50° 60°
Cm(m) 1558 + 77,9 | 1576 £ 78,8 | 1621 +£81,05 | 1722 + 86,1 | 1762 + 88,1
Cmx) 1538 £76,9 | 1560+ 78 | 1653+82,65 | 170085 | 1733 + 86,65
Cm(v) 1507 £75,9 | 1538+76,9 1570+ 78,5 | 1596 + 79,8 | 1612+ 80,6
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La figure 111-72 montre la variation de capacité thermique massique en fonction de la
température des trois couches. Nous remarquons que la capacité thermique massique
augmente lorsque la température augmente et ceci pour les trois couches M, X et Y. Nous
constatons que la capacité thermique massique cm relative a la couche M est plus grande a

celles des deux autres couches suivant le classement :
CnM) < Cmx) < Cm(y)

1800
1750
1700
1650
1600
1550 4
1500

1450

la capacité thermique Cm (J.K-1.Kg-1)

H >
2 < X

1400

1350
10 20 30 40 50 60 70
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Figure. 111- 72: Variation de la capacité thermique massique en fonction de la température pour les trois
couches des schistes bitumineux : X, Y et M

Nous avons déterminés les équations de corrélation de la variation de la capacité

thermique massique cm en fonction de la température :

Yo = 6,20875 + 1393,3 , avec un coefficient R* = 0,973 [I. 16]
Yx) = 5,861x + 1396,5, avec un coefficient R? = 0,9656 [1. 17]
Yuw) = 2,9171x + 1445, avec un coefficient R? =0,9576 [I. 18]

On peut en conclure que la capacité thermique massique de la couche M a accumuler
de I’énergie thermique est beaucoup plus importante que les autres couches X et Y. Une
augmentation de la température favorise une augmentation de la capacité thermique massique,
ce qui signifie que le stockage d'énergie est plus important. La variation de la masse
volumique p et de la capacité thermique massique c,  vari en sens inverse avec

I’augmentation de la température.
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1.12. 2.3. Diffusivité thermique

Nous avons déterminé la diffusivité thermique D a partir des résultats obtenus
précédemment en utilisant 1’équation suivante :
A

P XCm

D =

[I. 19]

Le tableau 111-16, représente les variations de diffusivité thermique D avec le
changement de température des couches M, X et Y.

Tableau. 111- 16: Diffusivité thermique en fonction de la température [100]
D (12511077 /T(oc 20° 30° 40° 50° 60°
Dy 2,291+0,114 | 2,175+0,108 2,012+0,1 1,908 + 0,095 | 1,800+ 0,09
D x 2,500+0,125 | 2,324+0,116 | 2,124+0,106 | 2,046 +0,102 | 1,872+ 0,093
Dy, 2,641+0,132 | 2,428+0,121 | 2,165+0,108 | 2,065+ 0,103 | 1,978+ 0,098

La figure I11-73 illustre 1’évolution de D en fonction de la température pour les trois
couches M, X et Y. Sur cette figure, on remarque que lorsque la température croit, les valeurs
de la diffusivité décroissent, et ce pour les trois couches. On note aussi que les valeurs de la
diffusivité thermique D relative a la couche Y sont plus importantes que celles des deux
autres couches. Ceci est justifié par le fait que la vitesse de propagation de la chaleur dans la

couche Y est plus rapide que dans les couches X et Y.

2,7E-07
= |
wv
£ 2,5E-07
a |
S 2,3e-:07 A
g
£
£ 2,1E-07
b=
=
2 1,9e-07
£
a M

1,7E-07 A X

my
1,5E-07
0 10 20 30 40 50 60 70
Temperature (C°)
Figure. I11- 73: Variation de la diffusivité thermique en fonction de la température pour les trois couches

des schistes bitumineux : X, Y et M
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Ainsi, on peut dresser le classement de la diffusivité des couches étudiées comme

suit :
D(M) < D(X) < D(y).

Nous avons déterminé aussi les équations de la régression linéaire avec les coefficients R? :

Yo =—-1.10"°x+3.10"7  , avecun coefficient R* = 0,9875 [1. 20]
Yo = —2.107°x+3.1077 , avec un coefficient R* = 0,9809 [1. 21]
Yo =—2.10"°x+3.1077 , avec un coefficient R? = 0,9638 [1. 22]

La masse volumique et la diffusivité thermique varient en sens inverse : ¢’est-a-dire lorsque la

masse volumique augmente, la diffusivité diminue et ceux pour les trois couches.
1.12. 2.4. Effusivité thermique
L’effusivité thermique E est une grandeur qui décrit la capacité des matériaux a

absorber (ou restituer) plus ou moins rapidement un apport de chaleur. Nous avons aussi

calculé I’effusivité thermique E qui est donné par la relation suivante :

E=.p XAXcp

Le tableau 111-17, regroupe les valeurs de I’effusivité thermique E pour les différentes

températures des couches M , X et Y.

Tableau. I11- 17: Effusivité thermique avec variation de la température [100]
E T
(J/K.m—ZS-%>/ Co 200 30° 40° 50° 60°

E 1577,29 1554,54 1538,05 1590,977 1581,318
(M) + 78,85 + 77,7 + 76,90 + 79,54 + 79,06

E 1469,77 1437,33 1423,37 1469,824 1432,931
X + 73,45 +71,86 +71,16 + 73,49 + 71,64

E 1360,05 1331,04 1282,91 1273,849 1259,037
) + 68 + 66,55 + 64,14 + 63,69 + 62,95
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Figure. I11- 74: Variation de I’effusivité thermique en fonction de la température pour les trois couches

des schistes bitumineux : X, Y et M

La figure 111-74 montre la variation de I’effusivité E, en fonction de la température
pour les 3 couches M,X et Yde schiste bitumineux. Nous constatons que lorsque la
température augmente 1’effusivité thermique E diminue légérement en fonction de la
température T pour la couche Y, mais diminue sensiblement pour les couches X et M. La
couche M a une effusivité plus importante que les deux autres couches, donc la couche M a la
capacité d’échanger plus de la chaleur que les autres couches avec son environnement.
Lorsqu'on passe de la couche M a la couche Y, I’effusivité thermique diminue de la fagon

suivante :
E(y) < E(X) < E(M)-

Suite aux résultats obtenus, on constate que les couches M,X etY des schistes
bitumineux de la région de TIMAHDIT présentent une hétérogénéité pour les valeurs des
parametres physiques. Ceci est témoin d’une dispersion trés importante de la teneur en

matiére organique.

Conclusion

Les propriétés Petro-physiques des 15 échantillons ont été mesurées et analysées. Pour
I’é¢tude de la variations de ces propriétés a différents pourcentages de la teneur en maticre

organique de 15,5%, 18,5% et 21,6%, correspondant respectivement aux couches M, X etY
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des schistes bitumineux de Timahdit [1], nous avons utilisé les méthodes suivantes :
TCS, UTM, porosité par injection du mercure et permeabilité. L'analyse des résultats obtenus a
confirmé que, compte tenu des imprécisions de mesure, et quelle que soit la couche étudiée, la
conductivité thermique A et la diffusivité thermique D restent remarquablement stables, alors
qu’en passant de la couche M a la couche Y, les vitesses Vp et Vg diminuent linéairement et les
valeurs de Vp sont systématiquement supérieures a celles de Vs.

Les porosités montrent que les valeurs sont élevées par rapport a la matiére organique et

aussi la perméabilité réduite par 1’augmentation de la teneur en MO.
. \% .
Un examen de la variation du rapport V—P en fonction du contenu en MO montre
S

que cette variation est d'autant plus importante quand la teneur en MO est faible. En se

Vp

référant a un travail antérieur [146], le rapport o est plus élevé lorsqu'il dépasse 30% de la
S

calcite. L’étude minéralogique des schistes bitumineux de TIMAHDIT [120,131] ont montré
que les couches M et Y présentent, respectivement, des pourcentages de 41% et 39% de

calcite. Ceci confirme nos résultats concernant la diminution significative de 1,89 a 1,51 du
rapport :’/—‘; entre les deux couches M et Y. Le rapport ://_Z peut donc étre utilisé comme
indicateur de la teneur en matiére organique des couches

Sur la base des résultats expérimentaux des propriétés thermo-physiques des trois
couches de schistes bitumineux M, X et Y, on peut conclure que pour les trois couches
étudiés, I’effusivité thermique D varie dans le méme sens que la masse volumique p , la

conductivité thermique A et I’effusivité thermique E que 1’augmentation de la température.
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CHAPITRE Il: ETUDE EXPERIMENTALE DES MORTIERS
DE SHISTES BITUMINEUX

Pour étendre notre étude a la valorisation énergétique des déchets des matériaux de
schistes bitumineux dans le domaine énergétique, nous nous sommes intéressés aux propriétés
thermo-physiques du mortier constitué de déchets de schistes bitumineux et du ciment.

Le mortier réalisé au Laboratoire est congu a partir du ciment et des déchets de schistes
avec différents pourcentages allant de 0%, 10%, 20%, 30%, a 40%, . Le ciment seul & 0% est
pris comme référence des propriétés thermo-physiques pour connaitre 1’évolution de la
conductivité du mortier en fonction du pourcentage des schistes.

Ces échantillons sont nommés :Echg 7, Echgos, Echygo,, Echggg,, Echygg,.

Les valeurs de la diffusivité thermique et de 1’effusivité¢ thermique sont calculées a
partir des equations empiriques données dans le deuxiéme chapitre en utilisant les résultats
des mesures expéerimentales des deux grandeurs la conductivité thermique et la chaleur

spécifique a des températures variables.

I. Préparation des Eprouvettes du Mortier (Déchet des Schistes +
Ciment)

A T’aide des moules galvanisées non oxydables de dimensions :118,4mm X
83,5mm X 55,7mm, on met le mélange eau-ciment-déchets des schiste avec des
pourcentages de schistes différents de 0%, 10%, 20%, 30%, 40%, avec une quantité d’eau
optimale (150 mL).Ces échantillons sont nommés Echy ,.¢¢, Echygg,, Ech;g,, Echzgoq, Echygo.
Deux paires de chaque échantillon sont préparées pour 1’étude. Les éprouvettes sont soumises
a un compactage régulier avec une masselotte de 500g dans une chambre thermostatée de
20°C et de 50% d'humidité relative. Elles sont ensuite séchées dans une étuve a 40°C pendant

72 heures. Les résultats sont résumés dans le tableau 111-18 suivant.
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Tableau. 111- 18: Masse des matériaux pour chaque échantillon

Pou rcenlga’gi| = Masse de Masse d’eau dl\::;:f éj:s Masse
Echantillons Ci(r;ent gghgteses C'(m‘;”t (ml) 9) schistes | totale (g)
) (%) g @
Ech o,ref 100 0 552,16 150 141,72 - 663,88
Ech 109 90 10 469,944 150 141,72 52,216 663,88
Ech 209 80 20 417,728 150 141,72 | 104,432 | 663,88
Ech 300 70 30 365,512 150 141,72 | 156,648 | 663,88
Ech 40% 60 40 313,296 150 141,72 | 208,864 | 663,88

La Figure 111-75 représente les echantillons sans compactage par contre la figure 1l1-

76 représente les échantillons avec un compactage de 500g.

~ N

Figure. 111- 75: Echantillons sans compactage Figure. I11- 76: Echantillons avec compactage (5009)

Ensuite les échantillons sont classés suivant leurs références (Figure 111-77 et Figure I11- 78)

l 1] ) ‘ m ‘
- | 3 l 9 J -
—_3 a2 —_— = _lﬁ——'. b -

Figure. 111- 77: Echantillons aprés séchage Figure. 111- 78: Echantillons apres séchage
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I1.1. Influence du compactage sur la masse volumique

Apreés le séchage des matériaux, on mesure leurs dimensions avec le pied a coulisse (Figure

111-79) puis on calcule leurs volumes et leurs masses (Figure 111-80) et par suite on en déduit

leurs masses volumiques.

Figure. 111- 79: Pied a coulisse pour mesurer le

volume des échantillons

Figure. 111- 80: Balance pour mesurer la masse des
échantillons

Le tableau I11-19 montre les résultats de la masse volumique des échantillons avec et sans

compactage a une température de 20°C.

Tableau. I11- 19: Masses volumiques des échantillons (avec et sans compactage)
. Teneur en Ver10* | p V*10* p Ap
Echantillons ;jcer(]:it:; g;; m (kg) (m?) (kg/m?) (m?) (Kg/m?) (Kg/m?)
Avec Compactage | Sans Compactage
Ech o 0 0,653 3,36 1955,089 3,49 | 1871,060 | 84,029
Ech 100 10 0,645 3,37 1913,946 3,53 1827,195 86,751
Ech 200 20 0,627 3,31 1894,259 3,4 1844,117 50,142
Ech 30% 30 0,650 3,49 1862,464 & 3,57 | 1820,590 @ 41,874
Ech 409 40 0,636 3,48 1827,586 3,58 | 1776,536 51,05

Les figures (111-81 et 111-82) représentent la variation de la masse volumique en fonction

de la teneur des déchets des échantillons avec et sans compactage a la température de 20°C.
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Figure. 111- 81: Masse volumique des échantillons en Figure. 111- 82: Masse volumique des échantillons en
fonction de leur teneur en schiste (Sans compactage) fonction de leur teneur en schiste (Avec compactage)

On remarque que les valeurs de la masse volumique sans compactage sont dispersées par
rapport a celles avec compactage. Ceci est di a ’espace interstitiel entre différentes parties
composant le mortier. L'effet du compactage est trés clair d'apres les graphes (Figure 111-81)
et (Figure 111-82) ci-dessus. On remarque que la masse volumique des échantillons avec
compactage est plus importante que sans compactage avec un taux d’augmentation de 1’ordre

de 4%. Le fait de réduire les vides fait augmenter la cohésion aux seins des échantillons.

Les équations de la régression linéaire avec compactage et sans compactage sont :

¥ (sans compactage) = —1,9551x + 1867 ,avec R? =0,7937 [1. 1]

Y (avec compactage) = —2,8321x + 1945 ,avec R?* =0,9916. [11. 2]
I1.2. Influence du compactage sur les propriétés thermiques

Le but de cette partie expérimentale est d'étudier 1’influence du taux de compactage
sur les propriétés thermo-physiques des échantillons de mortiers (déchets des schistes
bitumineux + ciment).

La compacité & est égal au rapport entre la masse volumique de 1’échantillon non
compacté et la masse volumique compacte ; autrement dire ; c’est le taux de tassement, par
contre le taux de compactage c’est le pourcentage de diminution du volume lors du
compactage [151]. Il est donné par la relation suivante :

_ Vac
0= Voo [11.3]
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avec :
- & : Etant la compacité ;
- V4 : Est le volume compacté ;

- Vs¢ @ Est le volume non compacter.

En effet, Le compactage est une réduction de volume de 1’échantillon étudi¢ due a la
réduction des vides remplis d'air. Plus les grains du matériau seront resserrés les uns contre les
autres, plus les propriétés mécaniques et thermiques seront améliorées.

Le compactage se distingue de la consolidation par le fait que le compactage est le tassement
du matériau sous un effet dynamique, alors que la consolidation est I’effet du poids propre du
materiau sur lui-méme.

Le coefficient de compactage ou la compacité § et la porosité n d’un matériau sont reliés

par la relation suivante [41 ,151] :

60=1—n, [11. 4]
avec :
&: compacité,

n: porosité.

I1.2.1. Relation entre conductivité thermique /masse volumique

Les mesures de la conductivité thermique a la température ambiante de 20 °C pour les
échantillons des mortiers compactés : Echg ysf, Echy oy, Echygos, Echsgo,, Echyge, @ différents
pourcentages (0%, 10%, 20%, 30% et 40%) sont représentées dans le Tableau V-3. Les
valeurs citées sont les moyennes obtenues sur cing mesures réalisées en placant la sonde

anneau entre deux échantillons identiques. L’incertitude de mesures est de 0.004 W/m .K.

Tableau. I11- 20: Valeurs expérimentales de la conductivité thermique en fonction de la masse volumique
a la température ambiante

Echantillons p5(Kg/m?) AW. m K1
Ech ref 1955,089 + 0,01 1,192 + 0,059
Ech 10 1913,946 + 0,01 1,165+ 0,05
Ech 2 1894,259 + 0,01 1,13 + 0,056
Ech 30 1862,464 + 0,01 1,103 + 0,055
Ech 1827,586 + 0,01 1,087 + 0,054
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La variation de la conductivité thermique en fonction de la teneur en schistes a la

température ambiante est représentée sur les Figures : 111-83 et 111-84.
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Figure. 111- 83: Influence de la teneur des déchets a Figure. 111- 84: Influence de la masse volumique a
différents pourcentages sur la conductivité thermique  différents pourcentages sur la conductivité thermique
a la température ambiante a la température ambiante

La figure 111-83 montre que la conductivité thermique de ces échantillons de mortiers
diminue linéairement avec 1’augmentation du pourcentage des déchets des schistes.

La conductivité thermique de I’échantillon de référence Echg sy (Ciment) est passée d’une
valeur de 1,192 W /m.K a la valeur de 1,087 W/m.K pour un taux d’incorporation des
déchets des schistes en poudre de 40%. Le pourcentage de diminution de la conductivité
thermique dans ce cas est estimé a 8,80%.

La Figure 111-84 représente I’influence de la masse volumique a différents
pourcentages sur la conductivité thermique a la température ambiante. On constate que la
conductivité thermique augmente avec I’augmentation de la masse volumique.

La masse volumique de ces échantillons des mortiers diminue avec le pourcentage
des déchets des schistes. La masse volumique de I’échantillon de référence Echgpggs €St
passée d’une valeur de 1955,089 kg/m3 a la valeur de 1827,586 kg/m?3 pour un taux
d’incorporation des déchets de schistes en poudre de 40%.

Les équations de la régression linéaire de la conductivité thermique en fonction du
pourcentage des déchets des schistes pour les mortiers et en fonction de la masse volumique
sont :

Y1/ dechey = —0,272X + 1,189 avec RZ = 0,986 [Il. 5]
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Y/ = —0,0009x + 0,516 avec R? = 0,964 [11. 6]

En effet, la conductivité thermique du mortier dépend essentiellement de sa masse
volumique et de sa porositeé.

A la suite de ce qui précéde, on note que la conductivité thermique varie dans le méme
sens que la masse volumique quand le pourcentage des déchets en schistes dans le mortier

augmente.

II. 3. Influence de la température sur les propriétés thermiques

La température est également un paramétre important qui a une influence sur les
propriétés thermo-physiques (conductivité thermique, la capacité thermique, la diffusivité
thermique et 1’effusivité thermique).

L’étude de Dl’influence de la température sur la conductivité thermique des cing
échantillons de mortiers compactés (Echg ysr, Echyggq, Echygo,, Echzgg,, Echygo,)a €té réalisée
au sein de notre Laboratoire a l'aide de I’appareil "CT METRE". Le dispositif utilisé a été
développé par le CSTB (Centre Technique et Scientifique du Batiment) et il est conforme aux
recommandations ASTM D5930 — 97 et AAC 11 — 3 RILEM [152-153]. Les mesures sont
effectuées cing fois sur chaque échantillon et une valeur moyenne est donnée avec une
précision de 5%. Les mesures sont faites a différentes températures(20°C, 30°C, 40°C, 50°C),
en utilisant une boite a gants thermorégulée. La technique de mesure de la conductivité est

décrite, brievement, dans le chapitre précédent.

II. 3.1. Variation la conductivité thermique des mortiers

Le tableau III- 21 représente I'ensemble des résultats expérimentaux de la
mesure de la conductivité thermique pour différents échantillons (Echo’réf,
Echyqq,, Echyqy,, Echzgo, Ech40%) et a différentes températures de 20°, 30°, 40°, 50° et
60°C.
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Tableau. I11- 21: Résultats expérimentaux relatifs a I’influence de la température sur la conductivité
thermique a différentes températures (20, 30, 40, 50 et 60°C).

Teneur des
déchetsdes | 4 a(T=20°C) | A a(T=30°C) | 4 a(T=40°C) | 4 a(T=50°C) | 4 a(T=60°C)
schistes
Ech 1,192+ 0,059 | 1,096 £0,054 | 0,891+0,044 | 0,880+ 0,044 | 0,848 £ 0,042
Echy 1,165+ 0,058 | 1,025+0,051 | 0,866 + 0,043 | 0,816 £ 0,040 | 0,803 = 0,040
Echyo 1,13+0,056 | 0,946 +£0,047 | 0,832+ 0,041 | 0,783+0,039 | 0,761+ 0,038
Echso 1,103+ 0,055 | 0,929+0,046 | 0,823+0,041 | 0,765+0,038 | 0,741 £ 0,037
Echuo 1,087 +0,054 | 0,87 +£0,043 | 0,799+ 0,039 | 0,732+ 0,036 | 0,667+ 0,033

Les courbes de la

Figure III-85,

ci-dessous, illustrent la variation de la

conductivité thermique en fonction de la teneur des déchets des schistes dans les

mortiers a différentes températures(20°,30°,40° 50° 60°C).
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Figure. I11- 85: Courbes illustrant ’influence de la teneur des déchets des schistes sur de la conductivité

thermique a différentes températures de mesure
A) courbe a 20°C, B) courbe a 30°C, C) courbe a 40°C, D) courbe & 50°C, E) courbe a 60°C, F) courbes de

variation de la conductivité thermique en fonction de la teneur de déchets des schistes et a différentes
températures

Les résultats présentés dans la figure 111-85, ci-dessus, montrent qu’a température
constante, si le pourcentage de la teneur des déchets des schistes augmente la conductivité
thermique diminue. Cette diminution est expliquée, d’une part, par la cimentation de la
porosité inter-granulaire et intra-granulaire des déchets des schistes bitumineux.
En effet, I’addition de 40 % des déchets a 60°C, permet une diminution de la conductivité
thermique 0,848 W/m.K a 0,667 W /m.K. Cette diminution de conductivité thermique a un
taux de —21.34%. A 50°C, la conductivité thermique est passée de 0,880 W/m.K a
0,732W /m.K avec un pourcentage d’abaissement de —16,81%. A 40°C, la conductivité
thermique est passée de 0,891W/m.K a 0,799W /m.K et présente un pourcentage
diminution de —10.32%. A 30°C, la conductivité thermique est passée de 1,096W /m.K a
0,87W/m.K avec un pourcentage de décroissement —20,62%.A 22°C, la conductivité
thermique est passée de 1,192W/m.K a 1,087W/m.K avec un pourcentage de
décroissement de —8,80%.

Les équations de régression linéaire de la variation de la conductivité thermique en

fonction du pourcentage des mortiers et en fonction de la température sont :

Y(2o'c) = —0,272x + 1,189 , avec R* =0,986. [11.7]
Y@o'c) = —0,548x + 1,082 , avec R? =0,965. [11.8]
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Y(so'c) = —0,227x + 0,887 , avec R* =0,974. [11. 9]
Y(so'c) = —0,347x + 0,864 , avec R* =0,949. [11. 10]

Y(eo'c) = —0,424x + 0,848 , avec R* =0,970. [11. 11]

II. 3. 2. Variation de la conductivité thermique des mortiers en fonction de la
température

Les courbes de la Figure 111-86, ci-dessous, illustrent la variation de la conductivité
thermique des mortiers a différentes teneurs de déchets des schistes bitumineux
(0%, 10%, 20%, 30% et 40%) et en fonction de la température [variant de : 20°C a 60°C].
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Figure. 111- 86: Influence de la température sur la conductivité thermique du matériau

A’) Courbe Ech 11, B’) Courbe Echio%, C’) courbe Echzo%, D’) courbe Echsow, E’) courbe Echaow et F°)
courbes de variation de la teneur des déchets des schiste en fonction de la température.

Les résultats, qui sont présentés sur la figure 111-86 : A’, B’, C’, D’et E’, montrent que la
conductivité thermique des cing échantillons (Echgef,Echygy, Echagy, Echsgy, €tEchygy,),
diminue lorsque la température augmente.

En effet, pour le matériau de référence (0% des déchets des schistes), on note une
diminution de la conductivité thermique de la valeur : 1,192 W/m.K a 0,848 W /m.K, pour
un taux de: 28,85 %. Pour I’échantillon Ech,, (10%, des déchets des schistes), la
conductivité est passée de la valeur: 1,165 W /m.K a 0,803W /m.K avec un pourcentage
d’abaissement de 31,07 %. Pour Echzo (20% des déchets des schistes) la conductivité est
passée de 1,13W /m.K a 0,761W /m.K et présente un pourcentage diminution de 32,65 %.

Pour I’échantillon Echzo (30% des déchets des schistes) thermique est passée
de 1,103W/m.K a0,741W /m.K avec un pourcentage de décroissement —32,81%. Pour
Echao (40% des déchets des schistes) la conductivité thermique est passée de 1,087W/
m.K a 0,667 W /m.K avec un pourcentage de décroissement de 38,63%.

Donc on peut énoncer qu’a différentes températures, quand le dosage en déchets des
schistes bitumineux augmente de 0% a 40% la conductivité thermique diminue. En revanche
lorsque la température augmente la conductivité thermique diminue.

Nous avons determiné les équations et les coefficients de détermination Rz pour

chaque échantillon sont :

Y(Echge;) = —0,0094x + 1,378 avec R? = 0,996 [11.12]
Y(Echy,) = —0,0096x + 1,323 avec R*=0,875 [11. 13]
Y(Echyp) = —0,0092x + 1,263 avec R? = 0,855 [11. 14]
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Y(Echsp) = —0,0091x + 1,240 avec R?>=0,876 [11. 15]
Y(Echy,) = —0,01x + 1,236 avec R? = 0,888 [11. 16]

II. 3. 3. Influence de la température sur la capacité thermique volumique
des mortiers

Dans cette partie expérimentale, nous avons suivi le méme protocole de mesures que
celui de la conductivité thermique. Les mémes échantillons préparés lors de la détermination
de la capacité thermique volumique sont étudiée.

Le tableau. 111-22 présentent I’ensemble des résultats relatifs a la
variation de la capacité thermique volumique (KJ/m3. K) en fonction de I’ajout de poudre des

déchets des schistes bitumineux (0%, 10%, 20%, 30%, 40%) a différentes températures.

Tableau. I11- 22: Résultats expérimentaux relatifs a I’influence de la température sur la capacité
thermique a différentes température (20, 30, 40, 50 et 60°C).

Teneury, asschet/ Cy(ky/m*x) Cy20°) | Cv30°) | Cv0°) | Cu(50°) C(60°)
3025,98 | 2973,98 | 2919,98 | 2866,98 | 2789,99

Ech rer +51,29 | +148,69 | +145,99 | +143,34 | +139,49
Echuo 2977,98 | 2908,98 | 2831,98 2785,99 2759,98
+48,89 | £145,44 | +141,59 | +139,29 | =£137,99

Echzo 2938,99 | 2874,99 | 2765,99 2687,99 2637,98
+46,94 | £143,74 | +£138,29 | +£134,39 | +131,89

Echao 2899,98 | 2815,98 | 2709,92 2672,85 2600,98
+ 144,99 | £40,799 | +£13549 | £133,64 +130,04

Echuo 2864,99 | 2722,99 | 2646,98 2585,99 2483,98

+143,24 | £136,14 | £132,34 | +£129,29 | £124,19

Figure 111-87 illustre I’influence de la teneur des déchets des schistes sur de la capacité

thermique volumique a différentes températures de mesure.
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Figure. 111- 87: Influence de la teneur des déchets des schistes sur de la capacité thermique volumique a

différentes températures de mesure

A) courbe a 20°C, B) courbe a 30°C, C) courbe a 40°C, D) courbe & 50°C, E) courbe a 60°C F)
courbes de variation de la teneur des déchets des schistes en fonction de la température.
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Les résultats, qui sont présentés sur la figure I1I-87 : montrent que la capacité
thermique volumique des cinq échantillons (Echges,Echygy, Echygy, Echsgy, etEChygy,),
diminue lorsque la teneur en déchet des schistes

En effet, I'addition de 40 % des déchets a 60°C, permet une diminution de la
capacité thermique volumique de 2789,99 (kJ/m3.K) a 2483,98 (kJ/m3.K) . Cette
diminution de capacité thermique volumique a un taux de —12,3%. A50°C, la capacité
thermique volumique est passée de2866,98 (kJ/m3.K) a 2585,99 (kJ/m3.K). avec un
pourcentage d’abaissement 9,8%. a 40°C, la capacité thermique est passée de 2919,98

(kJ/m3.K) a 2646,98( kj/m3.K), et présente un pourcentage diminution de
9,3%. A 30°C, la capacité thermique volumique est passée de 2973,98 (kJ/m3.K) elle
peut atteindre 2722,99 (k//m3.K) avec un pourcentage de décroissement 8,43%. A
20°C, la capacité thermique est passée de3025,98 (kj/m3.K)
4 2864,99 (kJ/m3.K) avec un pourcentage d’augmentation : 5,32%.

I. 3. 4. Variation de la capacité thermique volumique des mortiers en
fonction de la température

Les courbes de la Figure. III-88, ci-dessous, illustrent la variation de la
conductivité thermique des mortiers pour différentes teneurs de déchets des schistes
bitumineux (0%, 10%, 20%, 30% et 40%), en fonction de la température (20°, 30°, 40°,
50° et 60°C).
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Figure. 111- 88: Influence de la température sur la capacité thermique volumique du matériau

A”) Courbe Echo, ¢t B”) Courbe Echio, C’) courbe Ech2o, D”) courbe Echso, E’) courbe Echset F’)
courbes de variation de la teneur des déchets des schiste en fonction de la température.

Les résultats, qui sont présentés sur la figure 111-88 : A’, B’,C’, D’et E’, montrent que La

capacité thermique volumique des cing échantillons (Echges, Echygy, Echyoy, Echszge,

et Echygo, ), diminue avec 1’augmentation de la température.
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D’aprés les courbes, on constate que la capacité thermique volumique diminue avec
I’augmentation du pourcentage en déchets des schistes bitumineux et avec 1’augmentation de
la  température. En effet, le pourcentage de  diminution est de:
7,79 %, —7,32 %, —10,24,10,31% et —13,29%, respectivement, pour les échantillons
‘Echges, Echygy, » EChygy,, EChsgg, €1 Echygoy,.

I. 3. 5. Influence de la température sur la capacité thermique massique des
mortiers

Dans cette partie expérimentale, nous avons suivi aussi le méme protocole de mesures
que celui de la conductivité thermique et la capacité thermique volumique. Les mémes

échantillons préparés lors de la détermination de la capacité thermique massique sont étudiée.

Le tableau. 111-23 présentent I’ensemble des résultats relatifs a la
variation de la capacité thermique (J/kg. K) en fonction de 1’ajout de poudre des déchets des

schistes bitumineux (0%, 10%, 20%, 30%, 40%) a différentes températures.

Tableau. I11- 23: Résultats expérimentaux relatifs a I’influence de la température sur la capacité
thermique massique a différentes température (20, 30, 40, 50 et 60°C).

Teneury, asschee/ Cm(/Kkg) | Cm(20°) | €m(30°) | €m(40°) | Cm(50°) | Cm(60°)
1547,75 | 1521,15 | 1493,53 | 1466,42 | 1427,04

Ech rer +7738 | +76,05 | +74,67 | 47332 | +71,35
Echus 1555,94 | 1519,89 | 1479,66 | 1455,63 | 1442,04
+77,79 | +7599 | +73,98 | +72,78 | +72,10
S 1551,53 | 1517,74 | 146020 | 1419,02 | 1392,62
+7755 | +758 | +7301 | £70,95 | +69,63
Ech 1557,07 | 1511,97 | 145502 | 143512 | 1396,53
chao +77,85 +7559 | +72,75 | +71,75 | +69,82
1567,64 | 1489,94 | 144835 | 141498 @ 1359,16

Echao

+ 78,38 + 74,49 +72,41 + 70,74 + 67,95

La Figure 111-89 illustre I’influence de la teneur des déchets des schistes sur de la capacité

thermique a différentes températures de mesure.
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Figure. 111- 89: Influence de la teneur des déchets des schistes sur de la capacité thermique a différentes
températures de mesure

A) courbe a 20°C, B) courbe a 30°C, C) courbe a 40°C, D) courbe a 50°C, E) courbe & 60°C F) courbes de
variation de la teneur des déchets des schiste en fonction de la température.

Les résultats présentés sur la figure 111-89 ci-dessus, montrent qu’a la température
ambiante, l’augmentation du pourcentage de la teneur des déchets des schistes est

inversement proportionnelle a la capacite thermique qui diminue, ce qui permet la diminution
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de la capacité du stockage d’énergie. Par contre pour les températures :30°, 40°,50° et 60°C,
I’augmentation de la teneur des déchets permet une diminution de la capacité thermique.

En effet, I’addition de 40 % des déchets a 60°C, permet une diminution de la capacité
thermique de 1427,04(J/kg.K) a 1359,16 W /kg. K. Cette diminution de capacité a un taux
de —4,75%.A50°C, la capacité thermique est passée de 1466,42 J/kg.K a
1414,98 J/kg.K. avec un pourcentage d’abaissement —3,63%. & 40°C, la capacité
thermique est passee de 1493,53 J/kg.K a 1448,35 J/kg.K, et présente un pourcentage
diminution de -3,02%. A 30°C, la capacité thermique est passée de 1521,15]/kg.K, elle
peut atteindre 1489,94 J/kg.K avec un pourcentage de décroissement —2,05%. A 20°C, la
capacité thermique est passéee de 1547,75 J/kg. K
a1567,64 ] /kg. K avec un pourcentage d’augmentation : +1,28%.

II. 3. 6. Variation de la capacité thermique des mortiers en fonction de la
température

Les courbes de la Figure. III-90, ci-dessous, illustrent la variation de la
conductivité thermique des mortiers pour différentes teneurs de déchets des schistes
bitumineux (0%, 10%, 20%, 30% et 40%), en fonction de la température (20°, 30°, 40°,
50° et 60°C).
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Figure. 111- 90: Influence de la température sur la capacité thermique du matériau

A’) Courbe Echo, rss B’) Courbe Echio, C’) courbe Ech2o, D’) courbe Echzo, E*) courbe Echset F?)
courbes de variation de la teneur des déchets des schiste en fonction de la température.

Les résultats, qui sont présentés sur la figure 111-90 : A’, B’,C’, D’et E’, montrent que La
capacité thermique massique des cing échantillons (Echges, Echigy, Echygy, Echsgy,
et Echygo,), diminue avec 1’augmentation de la température.

D’apres les courbes, on constate que la capacité thermique diminue avec 1’augmentation du
pourcentage en déchets des schistes bitumineux et avec I’augmentation de la température. En
effet, le pourcentage de diminution est de : 7,79 %, —7,32 %, —10,24,10,31% et —13,29%,
respectivement, pour les échantillons : Echger, Echygy, , EChygg,, EChsgy, €t Echygey,.

On peut conclure que la capacité thermique et la conductivité thermique diminuent en
méme temps quand la température augmente.

Les équations et les coefficients de détermination R? pour chaque échantillon sont :
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Y(Echge;) = —3,0853x + 1615,8 avec R? = 0,995

y(EChlo) = _3; 0221x + 1612,7

Y(Echyy) = —4,3312x + 1643, 2

Y(Echzy) = —4,1346x + 1638

Y(Echy,) = —5,0865x + 1661,5

avec R? =0,9551
avec R? = 0,9845
avec R? =0,914

avec R? = 0,965

II. 3. 7. Variation de la diffusivité thermique des mortiers

[11. 17]
[11. 18]
[11. 19]
[11. 20]
[11. 21]

Nous avons de méme déeterminé la diffusivité thermique des échantillons préparés de

mortiers en suivant le méme protocole expérimental de mesure de la conductivité thermique

et en utilisant I’équation [11.27].

Le tableau 111-24 et la figure 111-90, illustrent I’ensemble des résultats relatifs a la

variation de la diffusivité thermique D (m?/s) en fonction de I’ajout de la teneur des déchets

des schistes bitumineux de pourcentage 0%, 10%, 20%, 30% et 40% et a différentes

températures.

Tableau. 111- 24: Résultats expérimentaux relatifs a I’influence de la température sur la diffusivité
thermique a différentes température (20, 30, 40, 50 et 60°C).

D(mZS‘l)' 10_07/T(oc)
ECh réf
EChlo
EChzo
EChso
ECh4o

D (20)
3,93+ 0,19
3,91+ 0,19
3,84+ 0,19
3,80+0,19
3,79+0,18

D30)
3,68+0,18
3,52 +0,17
3,29 40,16
3,29+0,16
3,19+0,15

D (407 D (507
3,05+0,15 | 3,06+0,15
3,05+0,15 | 2,92+0,14
3,0040,15 | 2,91+0,14
3,0340,15 | 2,86+0,14
3,0140,15 | 2,83+0,15

D (60°)
3,03 40,15
2,90 + 0,14
2,88+ 0,14
2,84 +0,14
2,68+0,13

La Figure 111-91 représenté les Courbes illustrant I’influence de la teneur des déchets des

schistes sur la diffusivite thermique a différentes températures de mesure.
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Figure. 111- 91: Variation de la diffusivité thermique en fonction du pourcentage des déchets des schistes

A) Courbe a 20°C, B) Courbe a 30°C, C) Courbe a 40°C, D) Courbe a 50°C, E) Courbe a 60°C, F)

bitumineux a différentes températures

Courbes de variation de la teneur des déchets des schiste en fonction de la diffusivité thermique.
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D’aprés les courbes présentées dans la figure 111-91, On remarque que la diffusivité
thermique diminue avec I’augmentation du pourcentage en schistes dans les mortiers. Le taux
de diminution est de —22,84%, —25,62%, —24,97%, —25,09%, —29,22%, respectivement,
pour les echantillons Echg,, Echqgo,, Echyge, Echsgo, €t Echygo,.

Les équations et les coefficients de détermination R2 pour chaque échantillon sont :

Yezc) = —410%x + 4.107%7 avec R* =0,9499 [11. 22]
Y@oe) = —1.107x + 4.107°7 avec R* = 0,9028 [11. 23]
Y@oc) = —9-10%x + 3.107%7 avec R* =0,4172 [11. 24]
Y(so'c) = —5.10%x + 3.107%7 avec R?=0,8771 [11. 25]
Yeo'c) = —8.10°x + 3.107"7 avec R* =0,9096 [11. 26]

I. 3. 8. Variation la diffusivité thermique des mortiers en fonction de la
température

D’apreés le tableau 111-24, on a tracé la variation de la diffusivité thermique des
mortiers pour différents pourcentages des déchets des schistes bitumineux en fonction de la
température (20°, 30°, 40°, 50°, 60°C).
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Figure. 111- 92: Evolution de la diffusivité thermique en fonction de la température pour chaque teneur
des déchets des schistes bitumineux (0%, 10%, 20%, 30%, 40%b).

Les courbes de la figure 111-92 A’,B’,C’,D’,E’,F’, montrent que la diffusivité

thermique diminue avec 1’augmentation de la température a différents pourcentages en

schistes. Pour les échantillons Echgy,, Echyge, Echygy, Echsgy, Echygy,

diminution

—22,84% ; — 25,62%; —24,97% ; —25,09% et —29,22%.

de

ce

parametre

thermique
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I. 3.9. Variation de I'effusivité en fonction du pourcentage des déchets

Le tableau Il1- 25 regroupe les résultats des mesures de I'effusivité thermique (E (J/mo.
K .s%)) en fonction de la teneur des déchets des schistes bitumineux (0%, 10%, 20%, 30% et
40%), a chaque température constante de : 20°, de 30°, de 40°, de 50° et de 60°C.

Tableau. I11- 25: Valeurs de I’effusivité thermique en fonction du pourcentage des déchets des schiste
bitumineux a chaque température (20°, 30°, 40°, 50° et 60°C).

E T
<]/K.m-zs‘%)/ O E 207 E 307 E (40% E (507 E 60
1899,20 | 1805,40 | 1612,98 | 1588,37 | 1538,15

e +94,96 | +£90,27 | £80,64 | £79,41 | £76,90
Echy 1862,61 | 1726,76 | 1566,04 | 1507,77 | 1488,71
+93,13 | £86,33 | £78,30 | + 75,38 | £74,43
Echu 1822,38 | 1649,16 | 1517,00 K 1450,75 | 1416,86
+91,11  +£82,45  +£75,85 | +7253 | +70,84
Echa, 1788,48 | 1617,42 | 1493,40 | 1429,94 | 1388,28
+89,42 | +£80,87 | £74,65 | +71,49 | £69,41
Echu 1764,72 | 1539,15 | 1454,28 | 1375,84 | 1287,17

+88,23  £76,95  +£72,71 | +£68,79 | £ 64,35

La figure 111-93 représente les Courbes illustrant 1’influence de la teneur des déchets

des schistes sur I’effusivité thermique a différentes températures de mesure.
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Figure. 111- 93: Variation de I’effusivité thermique en fonction de la teneur des déchets des schistes
bitumineux

A) Courbe a 20°C, B)Courbe a 30°C, C)Courbe a 40°C, D)Courbe a 50°C, E)Courbe a 60°C, F)
Courbe de comparaison

Les résultats montrent que, plus le pourcentage des déchets des schistes bitumineux
augmente plus I’effusivité thermique diminue. A température constante de 60°C, I’addition de

40 % des déchets des schistes bitumineux permet d’abaisser 1’effusivité thermique de la

1 1
valeur 1538,15 J/K.m™?s"z a la valeur de 1287,17 J/K.m™2s”z avec un taux de

décroissement de —16,31%. A 50°C et pour un ajout des déchets de 40%, la dimunition de la
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1 1
valeur de 1588,37J/K.m 2s"z a la valeur de 1375,84 J/K.m™?s 2z avec un taux de

décroissement de 3,38%. A 40°C et pour un ajout des déchets de 30%, la dimunition de la

1
valeur de 1612,98 a la valeur de 1454,28 J/K.m™2s "z avec un taux de décroissement de
9,83%. A 30°C , I’addition de 40% de déchets des schistes bitumineux a diminué 1’effusivité

1
thermique d’une valeur de 180540 J/K.m™?s"z a une valeur basse de

1
1539,15 J/K.m™2s7z avec un taux de décroissement de cette propriété thermique est de
14,74%. A 20°C, I’addition de 40% des déchets des schistes bitumineux, permet d’atteindre

1
une effusivité thermique de 1764,72 J/K.m™%s7z, tandis qu’elle était que de

1899,20 J/K. m‘zs"%, avec un taux de décroissement de 7, 08%.

En conséquence, a chaque température constante d’expérimentation (figure IV- 44),
I’incorporation de déchets de schistes dans le matériau de ciment fait varier I’effusivité
thermique linéairement dans un intervalle de température de 22°C a 60°C. Les propriétés
thermiques de ce composite présentent un méme comportement. Les quatre parameétres
thermo-physiques, a savoir : la conductivité thermique, la capacité thermique, la diffusivité et
I’effusivité thermique, diminuent a température constante en fonction de 1’ajout de déchets

des schistes bitumineux.

Les équations et les coefficients de détermination R2 pour chaque échantillon sont :

Y(z'c) = —343,09x + 1896,1 avec R*=0,992 [I1. 27]
Y(3o'c) = —641,84x + 17959 avec R*=10,984 [11. 28]
Y(ao0'c) = —390,03x + 1606,8 avec R*=0,986 [I1. 30]
Y(so'c) = —502,89x + 1571,1 avec R?=0,962 [11. 31]
Y(eo'c) = —602,39x + 1544,3 avec R?=0,973 [11. 32]

II. 3. 10. Variation de I'effusivité en fonction de la température

Nous avons aussi €tudi¢ la variation de D’effusivité thermique des mortiers de

différents pourcentages (0%,10%, 20%,30% et 40%) en fonction de la température variable

141



(20°, 30°, 40°, 50° et 60°C). Le tableau I11-25, ci-dessus, et les courbes de la Figure 111-94, ci-

apres, illustrent I’ensemble des résultats obtenus.
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Figure. 111- 94: Variation de I’effusivité thermique pour les échantillons stabilisée par les déchets des

schistes bitumineux (Ech0%, Ech10%, Ech20%, Ech30% et Ech40%) en fonction de la température
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A partir des courbes de la figure 111-94 : A,B’,C’,D’,E’,F’, on constate, que
I’effusivité thermique décroit avec la température pour différentes teneurs constantes de
déchets. La figure V-18 présente I’ensemble des courbes a différentes températures et a
différents pourcentages. On remarque que 1’effusivité thermique diminue avec 1’augmentation
de la température et 1’augmentation du pourcentage.

En effet, lorsque la température varie de 20°C a 60°C, on constate pour 1’échantillon de

référence Ech,¢;(100% de ciment), I’effusivité thermique diminue de 1899,20 J/K.m™?s 2

1
a la valeur faible de1538,15 J/K.m™2s" 2, avec un taux de décroissement de —19,01%. Pour

I’échantillon  Ech,qq, (Ciment contenant 10% des déchets des schistes bitumineux),
1
effusivité thermique diminue de 1862,61]/K.m™2s 2 a la valeur de I’ordre de 1488,71

1
J/K.m %57z, avec un taux de taux décroissement de —20,07%. Pour I’échantillon Echyq,

(Ciment contenant 20% des déchets des schistes bitumineux), I’effusivité thermique a été

1 1
réduite de 1822,38 J/K.m™%s"2 4 1416,86 J/K.m™2s "z, avec un taux de décroissement de

—22,25%. Pour Echsqy (Ciment contenant 30% des déchets des schistes bitumineux)

1 1
effusivité thermique a été diminuée de 1788,48 J/K.m %s™z a 1388,28 J/K.m™%s™z.

Avec un taux de decroissement de —22,37%. Pour Ech,q, (Ciment contenant 40% des
1
déchets des schistes bitumineux), I’effusivité thermique a diminuée de 1764,72 ] /K.m sz

1
jusqu’a 1287,17 J/K.m™2s 2. Le avec un taux décroissement de —27,06%.

CONCLUSION

Au cours de ce chapitre, nous avons étudié le comportement thermo-physique des
mortiers contenant des déchets de schistes bitumineux (Ciment + déchets des schistes) pour
des pourcentages en déchets allant de 0%, 10%, 20%, 30%, 40%. Pour ce faire, nous avons
utilisé 1’appareil CT-METER a intervalle de température bien déterminé allant de 20°C a
60°C.

Les mesures qui ont été faites pour les échantillons des mortiers montrent que ces
propriétés dépendent fortement de plusieurs parametres : la compacité, la masse volumique et
la température. De méme, ces propriétés dépendent du taux d’incorporation des composés

minéralogiques du matériau. L'incorporation des déchets de schistes au mortier permet de
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diminuer la conductivité thermique, I'effusivité et la diffusivité du matériau. Donc, les
mortiers contenant des déchets de schistes bitumineux peuvent étre utilisés dans le domaine

de I'isolation thermique et de 1’efficacité énergétique.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés a la valorisation et 1’évaluation des
schistes bitumineux du gisement du TIMAHDIT au MAROC. Un tel matériau est riche en
matiére organique insoluble et a des concentrations suffisantes pour, d’une part extraire du
gaz ou du pétrole (source d’énergie) et d’autre part, I’utiliser comme matériau de construction
dur.

Le présent travail a été scindé en deux grandes parties :
- L’étude des propriétés minéralogiques, chimiques, pétro-physiques et thermiques des

schistes bitumineux pour les couches M, X et Y .

- L’étude des propriétés thermiques des déchets schistes bitumineux sous forme de

mortier (Ciment + déchets de schiste) a différentes températures.

Cette étude expérimentale a été réalisée en utilisant plusieurs méthodes :

- Pour I’étude de caractérisation des propriétés minéralogiques, chimiques et pétro-
physiques, les méthodes sont, respectivement, la Diffraction pas des rayons X (DRX),
I’analyse par spectroscopie (IRTF), par I’analyse thermique en simultanée ATG/ATD
et par Microscopie Electronique a Balayage MEB et par analyse microchimique
EDX , par la prosimeétre par intrusion de mercure et par d’essai ultrasons UTM et par
la permiabilité.

- Pour I’étude des propriétés thermo-physiques, les méthodes sont : la méthode TCS, et
CT-Metre.

Les études de caractérisations nous a permis de déterminer le traitement approprié en vue
d’une valorisation de ces schistes. Les propriétés pétro-physiques de 15 échantillons ont été
mesurées et analysées sur la base des pourcentages de 15,5%%, 18,5% et 21,6% de la teneur
en matiere organique, correspondant respectivement aux couches M,X etY du schiste

bitumineux de TIMAHDIT.

Nous avons utilisé les méthodes TCS et UTM, la porosité par injection par mercure et la
perméabilité pour étudier la variation des proprietés pétro-physiques des échantillons.
L'analyse des résultats obtenus a confirmé que, compte tenu des imprécisions de mesure, et
quelle que soit la couche étudiée, la conductivité thermique A et la diffusivité thermique D
restent remarquablement stables, alors qu’en passant de la couche M a la couche Y, les
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vitesses Vp, et Vs diminuent linéairement, avec des valeurs de V, systématiquement

supérieures a celles de V.

La porosité par mercure permet d’avoir des informations sur 1’architecture du réseaux poreux
connecté des matéeriaux. A travers cette étude, nous avons pu déterminer les différents seuils
d’acces de la porosité puis la détermination de la porosité totale (PT), la porosité libre (PL) et
la porosité piégée (PP). Nous remarquons que la porosité piégée (PP) est relativement élevée
par rapport a la porosité libre (PL) dans les trois couches.

La porosité piégée est partiellement élevée par rapport a la porosité libre, ceci montre qu’il y a
une forte hétérogénéité dans les formes de la porosité qui peuvent étre liées a 1’hétérogénéité
de la granulométrie (mauvais classement) des faciés.

D’un autre coté, si 1’augmentation de porosité correspondait a la seule augmentation du
diametre des pores (diamétre d’acces constant), ’impact sur la perméabilité serait limité :
c’est uniquement la capacité de stockage, et par conséquent le volume poreux mesuré par
injection de mercure qui varierait.

D’une maniére générale, la valeur maximale de la perméabilité décroit avec 1’augmentation
progressive de la porosité. Et comme la prosimétre par injection de mercure montre une
augmentation des diametres d’acces depuis la couche M jusqu’a couche Y. On peut en
déduire que les porosités présentent des valeurs élevées pour les couches ayant un rapport
élevé de la matiére organique et que la perméabilité decroit avec I’augmentation de la teneur
en MO. Ce comportement est un signe sans doute de I’influence de la tortuosité sur les

propriétés de transport du milieu.

Un examen de la variation du rapport % en fonction du contenu en MO montre que cette
S

variation est d'autant plus importante que la teneur en MO est faible. De méme, le rapport %
S

est plus élevé lorsqu'il depasse 30% de la calcite. Pour les schistes bitumineux de Timahdit,
on a montré que la minéralogie connue des couches M et Y est, respectivement, de 41% et

39% de la calcite. Ceci confirme nos réesultats concernant la diminution significative de 1,89 a

1,51 du rapport % entre les deux couches M et Y. Le rapport % peut donc étre utilisé comme
S S

indicateur de teneur en matiére organique des couches.
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La caractérisation thermo physique des échantillons de schistes bitumineux pour les trois
couches a été faite a température variable (de 20°C a 60°C). On note que I’effusivité
thermique D varie dans le méme sens que la masse volumique p. La conductivité thermique A

et ’effusivité thermique E varie aussi dans le méme sens que la masse volumique.

Finalement, pour la valorisation énergetique des déchets de ces matériaux de schistes
bitumineux, nous avons étudié les proprietés thermo-physiques des mortiers constitues de
déchets des schistes bitumineux et du ciment a température variable (de 20°C a 60°C). Ces
mortiers réalisés au Laboratoire sont congus a partir du ciment et des déchets de schistes avec
différents pourcentages allant de 0 %, 10%, 20%, 30%, a 40%, respectivement. Le ciment
seul a 0% est pris comme référence des propriétés thermo-physiques dans le but de connaitre
I’évolution de la conductivité du mortier en fonction du pourcentage des schistes. Ainsi, a la
suite de ces mesures qui ont été faites sur les échantillons de mortiers, on en déduit que la
conductivité thermique, la capacité thermique, la diffusivité thermique, I’effusivité thermique
et la masse volumique décroissent quand la température augmente. Ces propriétés dépendent
fortement de plusieurs parameétres : la compacité, la masse volumique, la température et du
taux d’incorporation des éléments minéralogique du matériau.

Enfin on peut conclure d'aprés ces résultats, que I'incorporation des déchets de schistes dans
les mortiers permet de diminuer la conductivité thermique, I'effusivité et la diffusivité du
matériau. Par conséquent, les mortiers contenant des déchets de schistes bitumineux peuvent

étre utilisés dans le domaine de I'isolation thermique et de I’efficacité thermique.

En termes de perspective de ce travail, on peut étendre cette recherche a la
caractérisation des schistes des autres régions marocaines. Nous pensons aussi entamer une
étude des propriétés thermo-physiques et mécaniques des mortiers de schistes a différentes
teneurs de déchets de schistes et aussi de sable ou de graviers. Un autre volet relatif a ce
travail est 1’é¢tude théorique des schistes et de mortiers de schistes base sur la modélisation

mathématique et la simulation numérique des propriétés mécaniques et thermiques.
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