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La carriére souterraine de gypse située sur la commune
de Grozon (Jura) présente de nombreuses instabilités
dont 'ampleur est fonction de 1'dge d’exploitation des
quartiers. Dans les quartiers les plus dgés, les minéraux
constitutifs sont dissous, illustration du vieillissement du
massif rocheux. Les propriétés physiques et mécaniques
instantanées sont peu différentes entre les quartiers.
Cependant, le comportement mécanique différé est
influencé par I'hygromeétrie: plus celle-ci est élevée, plus
les vitesses de déformation augmentent. Ces vitesses de
déeformation sont également plus rapides pour les
quartiers les plus anciens,

Mots-clés : carriére souterraine, gypse, comportement
mecanique différé, vieillissement.

Mechanical behavior of gypsum
Influenced by time and hygrometry

Abstract

The underground gypsum mine of Grozon shows instabilities
that are function of the mining age. The constitutive minerals in
samples from older mining areas show dissolution traces.
Concerning the physical properties and instantaneous
mechanical behaviour, few differences among gypsum of
different exploited ages are to be noted. However, gypsum is
more dissolved in the oldest areas. Laboratory tests show that
creep mechanical behaviour of this rock is strongly influenced
by the hygrometry. The strain rate is higher for the samples
coming from the oldest areas.

Key words : mine, gypsum, creep behaviour, ageing.
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Introduction

L'effet du temps sur le comportement d'un ouvrage
souterrain non revétu comprend différents phéno-
meénes responsables de la dégradation des propriétés
des matériaux:

—la dégradation des minéraux constitutifs de la roche par
action physico-chimigue conduisant a une diminution
des caractéristiques mécaniques, l'effet de vieillisserment;
— le comportement mécanique différé sous chargement
constant, c’est-a-dire le fluage;

— les variations d’hygrométrie et donc des conditions
de saturation et de succion du milieu rocheux, dans les
zones ol les conditions d’aérage varient, ces sollicita-
tions cycliques peuvent induire un endommagement
di au couplage hydro-mécanique.

Dans le cas des milieux fracturés, a ces mécanismes de
dégradation de la roche, s'ajoute également I'évolution de
la fracturation qui devient alors un facteur trés important.
Dans cet article, nous nous limitons a l'étude du vieillisse-
ment et du fluage d’une roche particuliére, le gypse.

La carriéere souterraine de Grozon (Jura) a été choi-
sie pour ses quartiers d'age d'exploitation différent et
I'existence, dans les secteurs les plus anciens, d'insta-
bilités prononcees de différents types. Le gypse appar-
tient a la série stratigraphique du Keuper supérieur.
L’ensemble du site a actuellement une superficie
d’environ 500 hectares (Fig. 1), la carriére est exploitée
depuis la fin du Xi1x® siecle par la technique des
chambres et piliers abandonnés sur un ou deux
niveaux localement superposés. Le recouvrement de
cette exploitation est compris entre 20 et 50 métres.
L'ensemble du site présente de nombreuses failles qui
recoupent I'exploitation. Le rejet de ces failles est géne-
ralement plurimétrique.

La puissance des deux bancs de gypse exploites est
de 2 metres (Fig. 2); ils sont séparés par des interca-
laires marneux et dolomitiques. Les piliers mesurent
généralement 6 meétres par 6 metres et 2,5 metres de
hauteur. Le taux de défruitement est compris entre 75
et 78 %. Cependant, ce schéma d’exploitation a varié a

|:1 Sinémurien-Lotharingien inférisur
Hettangien-Sinémurien
Rhétien
Keuper suparieur
& .2 Extension de |'exploitation

Failles

fic.1 Carte géologique schématique du secteur
de la carriére de Grozon.
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certaines époques et par exemple, pour de frés vieux
travaux, le taux de défruitement est supérieur a 80 %.

Les échantillonnages ont été effectués dans diffé-
rents quartiers dont le plus ancien retenu a été exploité
dans les années 20, le second correspond aux années 70
et enfin le dernier est actuellement exploité.

Apres une bréve présentation des désordres, de
I'échelle de la carriére a celle des piliers, le comporte-
ment du gypse est présenté en détail avec, en particu-
lier, son comportement différé en laboratoire en fonc-
tion de I'hygrométrie.

Les types de désordres

o
A l'échelle de la carriere

La carriere présente des instabilitées plus ou moins
importantes selon l'dge d'exploitation des quartiers.

Le guartier actuellement exploité montre des piliers
en parfait état, a |'inverse des quartiers d'age d’exploi-
tation ancien qui sont le siége de divers désordres de
grande ampleur. Des soufflages de mur d'une hauteur
d'ordre métrique, présents dans des secteurs situés &
proximités des principales failles transverses au gise-
ment ayant engendré la dissolution de la couche infé-
rieure de gypse, peuvent complétement obstruer les
galeries supérieures. Des soufflages d'intercalaires
peuvent également étre observés dans certains sec-
teurs de travaux superposés. On constate, par ailleurs,
un grand nombre de cloches d'éboulement dans les
quartiers anciens. Une partie de ces cloches a d'ailleurs
donné naissance a des entonnoirs de fontis en surface,
principalement en bordure de coteau, la ou la planche
de gypse laissée au toit était la plus faible.

Les écaillages de piliers sont également nombreux.
Ce phénomeéne est particulierement spectaculaire dans



certains secteurs de travaux exploités en couche 3, les
piliers présentant en leur sommet une couche de
marnes sensible au fluage.

Plusieurs mécanismes peuvent expliquer ces diffé-
rents désordres:

- gonflement d'intercalaires marneux induisant des
soufflages de mur;

—vieillissement des piliers canduisant a leur rupture et
a des effondrements partiels,

Dans cet article, nous ne nous intéressons qu’a
I"évolution des propriétés mécaniques des piliers de
gypse en fonction du temps, c’est-a-dire au comporte-
ment différé ainsi qu’au vieillissement de la roche.

[T
Le gypse des piliers

Le gypse est un sulfate de calcium dihydraté
CaS0,, 2H,0; sa dureté est 2, il cristallise dans le sys-
teme monoclinique (Ogniben, 1955; Jong et Bouman,
1959). Les parametres de la maille élémentaire sont les sui-
vants (Heijnen & Hartman, 1991; Sipple, 1999): a = 5,6 A;
b= 15,2 }L\; c=62A etp=114° La représentation
schématique de la maille élémentaire du systéme
monoclinicque est sur la figure 3. Le cristal présente un
clivage parfait (010) ou les fractures obtenues sont
lisses et deux autres clivages secondaires (100) et (011)
ou les fractures sont respectivement fibreuses et
conchoidales (Williams, 1988; Sipple, 1999).

Le gypse de la carriére de Grozon présente une
pureté trés variable, le péle anhydrite peut en effet
représenter 100 % du matériau. Ce gypse est qualifié
de microcristallin car les cristaux mesurent moins d’un
millimétre de longueur.

Des différences entre des cristaux de gypse prove-
nant de piliers de quartiers d’dge d’exploitation récent
et de quartiers, d"age d’exploitation ancien ont été mises
en évidence. Des échantillons ont été étudiés au micro-
scope électronique a balayage (MER), ils proviennent
de sondages horizontaux effectués dans des piliers.
Dans le cas des quartiers récents, de nombreux cristaux
sont automorphes et intacts. D’autres présentent des
traces de dissolution sur les premiers cinquante centi-
metres vers le cceur du pilier (Fig. 4). Les cristaux pro-
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fG,3 Représentation schématique de la maille
élémentaire du réseau cristallin
monoclinique du gypse (les 3 faces
référencées sont les plans des 3 principaux
clivages).

venant d’échantillons prélevés dans les quartiers d’age
d’exploitation ancien présentent des dissolutions qui
sont quantitativement plus importantes et observables
Jjusqu’a plus d’un métre de profondeur. Les cristaux
sont tous xénomorphes du fait de la dissolution mar-
quée en peau de pilier. L'intensité de la dissolution
décroit du parement vers le cceur du pilier, ce qui sug-
gére un mécanisme dépendant du temps et donc un
vieillissement de la roche. Des dissolutions avec ou sans
néoformation de minéraux, ont déja été décrites dans
diverses roches (Farran et Thénoz, 1965; Auger, 1991;
Furlan et Girardet, 1991; Chéne et al., 1999; Gupta et
Rao, 2000; Grigc et al,, 2002) avec des mécanismes qui
dépendent de la nature minéralogique. Dans le cas du
gypse, il ne peut s‘agir que de dissolution,

Caractérisation physique
et mécanique instantanée

Les caracteristiques physiques et mécanicques instan-
tanées de ce gypse sont synthétisées dans le tableau I.
Ces valeurs sont des moyennes calculées pour chaque
age d’exploitation, sur une vingtaine d’échantillons secs
pour les parametres physiques. La résistance moyenne
en compression uniaxiale et en traction indirecte sur
des échantillons secs a été déterminée a partir d'une
dizaine d’essais.

La dispersion des résultats peut étre importante. Flle a
principalement une origine structurale car les échantillons
présentent des fissures qui sont plus ou moins cicatrisées.
La purete de la roche peut également avoir un role, méme
si tous les échantillons sont constitués de 90 4 100 % de
gypse, l'autre constituant étant de I'anhydrite, qui modifie
les caractéristiques physico-mécaniques de I'échantillon.
Cette dispersion peut masquer en partie les variations des
caracteristiques physiques et mécaniques instantanées
qui sont fonction de I'Age de I'exploitation. Néanmoins,
une diminution de 12 % de la résistance en compression
uniaxiale a été mesurée entre les échantillons secs prove-
nant d’un quartier récent et ancien.

Quel que soit I'age d’exploitation, le comportement
mecanique instantané des échantillons secs de ce maté-
riau reste elastoplastique avec une rupture qui devient
ductile avec "augmentation de la pression de confine-
ment (Figs 5a et 5b). Cependant les déformations plas-
tiques avant le pic sont assez faibles et le seuil de la
dilatance est trés proche du pic.

Les résistances au pic s’alignent raisonnablement
bien sur une droite dans le plan p-q, un critére de type
Mohr-Coulomb peut donc étre ajusté (Fig. 6). Le calcul
des parameétres de ce critére avec des échantillons secs
montre que l'angle de frottement augmente de 43¢
pour les echantillons de I'exploitation récente 4 49°
pour les echantillons du quartier 1920. A l'inverse, la
cohésion diminue de 9 MPa a 7 MPa.

La résistance en compression uniaxiale d’échan-
tillons partiellement saturés en eau a été déterminée.,
Les échantillons ont été placés dans une atmosphére
avec une hygrométrie constante. Les conditions
d’hygromeétrie choisies sont les suivantes: 30 %, 60 %
et 90 % a une température de 20 °C. La solution saline
saturée provoquant une hygrométrie de 30 % est
composée de cristaux de sel de chlorure de calcium
hexahydraté (CaCl,, 6H,0). Avec ce sel, I'hygrométrie
attendue est normalement de 36,5 %. L’hygromeétrie de
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Evolution des traces de dissolution dans un pilier (quartier d’age d’exploitation récent).

60 % est obtenue avec une solution saline saturée avec
le sel de nitrite de sodium (NaNO,). Ce sel donne nor-
malement une hygrométrie de 66 %. Concernant la
solution saline de 90 %, le sel est du sulfate de cuivre
(II) pentahydraté (CuSO,, 5H,0). Avec ce sel, I'hygro-
meétrie attendue est de 98 %. L'essai de compression
uniaxiale est réalisé lorsque la masse de I'échantillon ne
varie plus. La résistance moyenne en compression
uniaxiale des échantillons partiellement satures a éte
calculée a partir de deux ou trois essais pour chacune
des hygrométries et pour chacun des ages. Malgre la
dispersion des résultats, nous constatons une tendance
4 la diminution de la résistance avec I'augmentation de
I'hygrométrie (Tableau [). La diminution de résistance
en compression simple entre des échantillons partiel-
lement saturés provenant de quartiers d'age d’exploi-
tation différent ne dépasse pas 25 % pour le cas le plus
défavorable (quartier ancien, hygrométrie = 90 %).

Comportement mécanique différé

Le comportement différé du gypse a fait 'objet
d’études antérieures (Griggs, 1939, 1940; Griggs et
Handin, 1960; Morlier, 1964). Cependant, tous ces
essais ont été réalisés dans des conditions dites
standard, c’est-a-dire sans mesure des déformations
différées transversales et sans contréle de I'hygro-
métrie.

-
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L'équipement au laboratoire

L'equipement necessaire pour ce type d’essai est un
bati de fluage composé de trois principaux éléments:
I'embase, le corps et la téte. Les volumes du récipient et
du corps de la cellule ont été choisis en fonction de la
norme NF EN ISO 483 et par rapport aux dimensions
des éprouvettes qui font 38 mm de diameétre et un élan-
cement de 2.

L'atmosphére autour de "éprouvette a une hygro-
meétrie controlée et constante pendant toute la durée de
I'essai. Pour générer cette hygromeétrie, un récipient
dans lequel se trouve une solution saline saturée vient
se positionner sous I'embase du bati. Tout le dispositif
est placé dans une salle climatisée afin de pouvoir
maintenir la température constante et la plus proche
possible de 20 °C. La norme NF X 15-119 a servi de
support technigue pour les mesures d’hygrométrie en
fonction de la température et les précautions d'emploi
des solutions salines saturees.

Sur les éprouvettes sont collées des jauges d'exten-
sométrie pour mesurer les déformations axiales et les
déformations latérales. Il est cependant particuliére-
ment difficile d’assurer le bon fonctionnement des
jauges sous forte humidité relative. Une technique a
donc été mise au point sans que le taux de réussite soit
complet. Une sous-couche de résine époxy est appli-
quée sur la zone de collage des jauges. Cette résine




TABLEAUI  Caractéristiques physiques et mécaniques instantanées en fonction de I'dge d’exploitation du quartier.
Anglais
Quartier 2000 Quartier 1970 ‘Quartier 1920
moyenne  écart-type moyenne  écart-type moyenne  écart-type
Porosité totale: n (%) 2,5 1.0 1.0 04 1,0 1,3
(12 échantillons par quartier)
Masse volumidque des grains: p, (g/cm?) 233 - 2,33 - 2,33 -
(12 échantillons par quartier)
Vitesse des ondes ultrasonores P: V, (m/s) 4850 180 4 950 95 5000 100
(12 échantillons par guartier)
Vitesse des ondes ultrasonores S: V_(m/s) 2400 75 2500 25 2500 30
(12 échantillons par quartier)
Essai de traction indirecte : résistance R, (MPa) 5,0 1,9 5 1.1 33 2,0
(12 eéchantillons par quartier)
Essai de compression simple:
4 echantillons secs par quartier resistance: R_(MPa) 42 1.7 42 0.8 37.5 1,9
module d"Young: E (GPa) 313 5,9 34,8 3.2 34.4 1,2
Essai de compression simple:
4 échantillons partiellement saturés
(Hr = 30 %) par quartier
resistance: R_(MPFa) 41 0.8 42 0.9 38 1.5
module d'Young: E (GPa) 325 2.5 48,1 5.2 35,1 38
Essai de compression simple:
4 échantilions partiellement saturés
(Hr = 60 %) par quartier
résistance: R_(MPa) 43,5 16 ~ - 35 2
module d"Young: E (GPa) 30,2 4.3 321 2,9
Essai de compression simple : 4 échantillons
partiellement saturés (Hr = 90 %) par quartier
résistance: R_(MPa) 42,5 1,2 - - 32,2 2,5
module d'Young: E (GPa) 35,1 2.4 34.9 1,8
QUARTIER QUARTIER
1920 Con:sr:inte (MPa) 1920 Contrainte (MPa)
— G0 -[-
e e déformation
Jumi
deformation 50 -+ déformation defoimition volumique
latérale volumique latérale
déformation
axiale déformation
axiale
(109 . . . (109 (-10%) ; L A . (109
r T T -~ T T L r T T T T 1
-2500 -1500 -500 500 1500 2500 -2500 -1500 -500 500 1500 2500
fic.5a Exemple de courbes contrainte- rc.s8 Exemple de courbes contrainte-

déformation d'un essai de compression
uniaxiale (quartier d’age d’exploitation
1920).

déformation d’un essai de compression
triaxiale; pression de confinement 5 MPa
(quartier d’age d’exploitation 1920).

pénetre superficiellement dans le réseau poreux du
matériau et sa surface est parfaitement lisse. Sans cette
sous-couche, la jauge peut se décoller. Par la suite, un
anneau de résine epoxy de 1 mm d’épaisseur englobe
les jauges et les soudures des fils pour les protéger

pendant la durée de l'essai de fluage qui est de
plusieurs semaines. Pour minimiser I'influence de la
rigidité de I"anneau de résine, quatre coupures verti-
cales diamétralement opposées deux a deux ont été
effectuées.
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fig.6 Exemple d'une représentation du critére
de rupture de Mohr-Coulomb (quartier
d’age d’exploitation 1920).

Le comportement mécanique différé est étudié pour
une méme contrainte axiale totale de 10 MPa sous dif-
férentes hygrométries et a température constante. Les
essais ont été réalisés a des hygrométries imposées de:

- 30 % correspondant a un état quasi sec;

- 90 % correspondant a un état dans les quartiers
récents en été;

- 60 % pour avoir une valeur intermediaire.

La contrainte n’a été appliquée qu’a partir d'une
dizaine de jours aprés la mise des échantillons dans
I'atmosphére a hygrométrie controlée. Le niveau de
contrainte choisi pour ces essais correspond a environ

25 % de la résistance en compression uniaxiale des
échantillons secs et il ne dépasse pas 30 % de la résis-
tance en compression simple pour le cas le plus défa-
vorable (quartier ancien, Hr = 90 %).

Neuf essais de fluage ont été réalisés: un dge
d’exploitation pour chaque hygromeétrie. Les éprouvettes
utilisées pour les essais de fluage ont été prélevées entre
20 et 40 cm a partir du bord des piliers. Deux essais, avec
des échantillons provenant du quartier en cours
d’exploitation, ont été modifiés. Les échantillons ont subi
un changement d'hygrométrie sans relachement de la
contrainte : pour le premier échantillon, une hygromé-
trie de 30 % pendant 200 jours puis 90 % pendant
16 jours et pour le second échantillon, une hygrométrie
de 60 % pendant 120 jours puis 90 % pendant 15jours.

Résultats des essais de fluage
a hygrométrie contrdlée

Les résultats des différents essais de fluage a hygro-
meétrie controlée sont présentés sur les figures 7 a 9. Pour
les essais avec une hygromeétrie de 90 %, une phase de
fluage s'apparentant au fluage primaire dure environ
15 jours. A partir du 45¢ jour environ, la phase tertiaire
commence. Les déformations volumiques sont initiale-
ment contractantes pour devenir dilatantes. La manifesta-
tion de la dilatance volumique est fonction de 'dge
(Tableau II). Le seuil de dilatance est d'autant plus vite
atteint que 1'age d’exploitation de 'échantillon est ancien.

La durée de la phase du fluage primaire est plus
longue pour une faible hygrométrie : elle est de 60 jours
et de 80 jours environ pour les essais avec une hygro-
métrie de 60 % et 30 %. Pour ces hygromeétries, quand
les essais ont été arrétés, un fluage secondaire était
observé depuis plusieurs semaines. Les déformations

— D&, axigle. 1670, 00%
« D fmecale, 1970, 90%

34P5-12 S3IP1E24 S1P3E2.9
(10% {2000, Hr = 00%) 1) (1970, Hr = 90%) o) (1820, Hr = 80%)

Def, volumigue, 1670, 60%

4000
3000 o

2000 J
1006 o
1 {jours)

o Ljours) 30 a . T T T r 1
ST S T T 1 100 1 Jours) Canon @ W ] 40 50 &0 i)
200 BT, 00 8 70 s e 10003
A ==Bipaiale, 2000, 00 300 R ey N W 000 et amiale, 1820, B0% B
800 + Del iatérale. 2000, 80% 00 E <3000 4 . Dét jatersle, 1020, 80% '
-a00 D&l volumique, 2000, 90% -100 -4000 Dét volumigue 1820, 90%

fic.7 Courbes déformation-temps de trois échantillons d’age d’exploitation différent sous humidité relative de

90 %.
Anglais
B4P5-11 E3PIEZA SIP3EZ-T
10% {2000, Hr = 50%) (1670, Hr = 60%) 0% 11920, Hr = 00%)
[ (10%)

— D&l anale 1970 60%
BOO 4 - Def latérale 1070, 80%
— Deef volumique, 1270 60%

600

E00 o

— Daf aumle 1920, 80%
« Def latérale, 1620, 50%
— Derl volumique. 1920, B0%

400 o

s 200 o =

.

- od 14joty 0 T T T - . o
T T T T T J 1

2004 Def. axiale 000, 60'% 300 i B0 100 120 140 200 _\“-Q-w "

-250 . Dl laterale, 2000, 50%

-300 Dét volumique. 2000, 60% 400 -400 J

fic.8 Courbes déformation-temps de trois échantillons d’age d’exploitation différent sous humidité relative de

60 %.
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Courbes déformation-temps de trois échantillons d’age d’exploitation différent sous humidité relative de
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FIG. 9
30 %.
TABLEAUI  Seuil de dilatance pour les 3 essais de

fluage avec une hygrométrie de 90 %.

Quartier 2000

25° jour

Quartier 1970

15¢ jour

Quartier 1920

Seuil de dilatance 5¢ jour

volumiques des échantillons avec une hygrométrie de
60 % sont initialement contractantes mais, au bout
d’environ 6 semaines, la vitesse des déformations volu-
miques est constante, & |'exception de I"échantillon
S4P5-11 pour lequel les déformations volumiques sont
dilatantes dés le début du fluage (Fig. 8). Pour les
echantillons avec une hygrométrie de 30 %, les défor-
mations volumiques restent contractantes pendant
toute la durée de |'essal.

Pour une hygrométrie constante, les déformations
axiales et latérales au moment du passage fluage pri-
maire-fluage secondaire sont fonction de l'age
d’exploitation de 1’échantillon. Ces déformations sont
d’autant plus élevées que le quartier de provenance a
¢té exploité a une période ancienne. Pour un age
constant, les déformations axiales et latérales au
moment du passage fluage primaire-fluage secon-
daire sont fonction de I'hygrométrie. A ce passage, les
déformations sont plus importantes pour les fortes
hygrométries.

Les vitesses des défaormations axiales et latérales pen-
dant le fluage secondaire ont été calculées 4 partir de la
partie sensiblement linéaire des courbes de fluage
(Tableau ). Pour une hygrométrie donnée, les vitesses
sont fonction de l'age d’exploitation de la zone de préle-
vement: plus l'age d'exploitation de la zone des préleve-
ments est ancien, plus la vitesse est élevée. Pour un age
donne, les vitesses sont fonction de I'hygrométrie: plus
I'hygromeétrie est importante, plus la vitesse est élevée.

La présence des déformations volumiques dila-
tantes aussi bien sur les courbes des essais instantanés
que celles du fluage indiquent probablement un
endommagement de la roche par une propagation cri-

tique et/ou subcritique des fissures, assistée par des
mécanismes chimiques et accélérée par I'eau. Afin de
mieux comprendre et de confirmer ou infirmer ces
hypotheses, des observations au microscope électro-
nique a balayage (MEB) et des essais sur des éprou-
vettes ayant subi un fluage ont été réalisés.

Parametres physiques,
observations microscopiques
et essais mecaniques post fluage

Parametres physiques avant
et apres essais de fluage

Les vitesses des ondes ultrasonores de compression
P (V) et de cisaillement S (V) ont été mesurées sur des
éprouvettes séchées a 50 °C avant et aprés les essais de
fluage. Ces mesures ont permis de calculer le module
d”Young (E, ) et le coefficient de Poisson dynamiques
(Vo) (Tableau V).

En régle générale, nous constatons une tendance a
la diminution des vitesses des ondes ultrasonores et des
modules d"Young dynamiques apres le fluage. L'ampli-
tude de cette diminution, tout en restant faible, est foric-
tion de I'hygromeétrie et de 'age de l'exploitation.

La diminution du module d"Young dynamique est
d’autant plus importante que I'hygrométrie est élevée
et que la période d’exploitation de la station de préle-
vement est ancienne. D'une maniere générale, la dimi-
nution du module d’Young, pour une hygrométrie de
90 % est comprise entre 3 et 5 % d’un quartier récent a
un vieux quartier alors que cette diminution n’est plus
que 1 ou 3 % pour les deux autres hygrométries et quel
([ue soit l'dge considére,

TABLEAUNI  Vitesses des deformations axiales et latérales pendant le fluage secondaire.
Quartier 2000 Quartier 1970 Quartier 1920
Hygrométrie Vitesse axiale Vitesse latérale Vitesse axiale Vitesse latérale Vitesse axiale Vitesse latérale
(%) (10-",57) (10-".571) (10-".57) (101.s71) (10'.s™) (101571
90 10,4 58 5.8 8.1 359 42,8
GO 0,3 09 4.6 2,3 23 1.1
30 0,1 <01 0.4 0.1 0.7 <01
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TABLEAUIY  Parametres physiques déterminés avant et aprés les essais de fluage a hygrométrie controlée (le coefficient
de Poisson dynamique avant et aprés essai est pris loujours égal a 0,33).

- Paramitres Quartier 2000 Quartier 1970 Quartier 1920
Hygrométrie St ; ' diminution + aprag  diminafion | oo e diminution
physiques | 8Vant PSS auanegpres | AVANE APIS Suuntapras | 2N APES guantaprés
V. (m/s) 4875 4850 <1% 5000 4975 <1% 5025 4850 4%
90 % (m/s) 2475 2425  <1% 2525 2450 3% 2525 2425 4%
E,. (GPa) 375 363 3% 386 373 4% 394 364 7%
V. (m/s) 5000 5000 = 4975 4875 2% 5050 5000 1%
60 % v, (m/s) 2525 2475 2% 2500 2450 2% 2525 2500 1%
E,, (GPa) 386 379 2% 385 372 3% 390 384 <2%
V., (m/s) 5110 5040 <2% 5000 5000 = 5050 5000 1%
30% \{ (m/s) 2600 2550 2% 2525 2500 1% 2525 2525 =
E,, (GPa) 421 406 <4% 389 383  <2% 392 388 1%

Observations microscopiques
apres essais de fluage

Aprés les essais de fluage, des échantillons
provenant de quartiers d'age d’exploitation ancien
(1920) ont été observés au MEB. Les observations sont
systématiquement effectuées du bord vers le coeur de
I"'échantillon sur un plan longitudinal et transversal. Ce
plan d’observation passe par l'axe longitudinal de
|"échantillon.

L‘observation au MEB d’une éprouvette ayant subi
un essai de fluage avec une hygrométrie de 30 % nous
a permis de relever différentes particularités:

— la taille des cristaux a diminué d’un facteur 10, elle
devient inférieure & 25 pm;

—il n’existe pas de frange de dissolution mais quelques
traces de dissolution disséminées dans 'ensemble de
I'éprouvette. Ces traces devaient étre présentes avant
|'essai de fluage.

Les observations sur une éprouvette ayant subi un
essai de fluage avec une hygrométrie constante de 60 %
nous apportent les informations suivantes:

— la taille des cristaux a diminué d’un facteur 10, elle
devient inférieure & 25 um;

—une frange de dissolution concentrique, c’est-a-dire
une frange ou les cristaux sont émoussés, peut étre
observée sur une épaisseur de 1 mm.

Vers le cceur de I'éprouvette, quelques traces de disso-
lution d’une faible ampleur sont observées.

Pour une hygromeétrie de 90 %, I'observation d’une
éprouvette apres l'essai de fluage a permis de relever
différentes particularités:

— la taille des cristaux a diminué d'un facteur 10, elle
devient inférieure a 25 pm;

TABLEAU Y
essais de compression isotrope.

— les éprouvettes présentent une importante densité de
traces de dissolution: elles sont nettement plus nom-
breuses par rapport aux observations faites sur des
échantillons témoins.

Malgré 'existence de traces de dissolution avant
essal sur le gypse, on peut constater que |'hygrométrie
entraine une dissolution partielle de certains cristaux et
que cette nouvelle dissolution varie dans le méme sens
que I'hygrométrie.

T
Essais mécaniques apres essais de fluage

Afin d’essayer de vérifier I'existence d'un méca-
nisme d’endommagement par microfissuration du
matériau pendant l'essai de fluage, des essais de
compression isotrope ont été réalisés apres les essais
de fluage. Trois éprouvettes ont subi un essai de
fluage sous une hygrométrie différente et les résul-
tats des essais de compression isotrope (Tableau V)
sont comparés avec ceux obtenus sur des échan-
tillons téemoins.

La porosité de fissure de référence mesurée sur
les échantillons témoins est de 3.10-%, Seul 'échan-
tillon ayant subi un essai de fluage avec une hygro-
meétrie de 60 % puis de 90 % a une porosité de fissure
deux fois supérieure a la porosité de référence. Le
module de compressibilité des échantillons témains
diminue assez fortement suivant I'dge d’exploitation.
On peut comparer également le module de compres-
sibilité de I'échantillon « Quartier 2000 témoin» a
celui de I'échantillon du quartier 2000 ayant subi les
essais de fluage sous hygromeétrie. Dans tous les cas
le module de compressibilité des échantillons ayant
subi des essais de fluage est inférieur. Ces constata-
tions iraient dans le sens d'un endommagement de
ces échantillons.

Porosité de fissure et module de compressibilité calculés & partir des courbes contrainte-déformation des

Quartier 2000 1émoin | Quartier 1920 témoin | Quartier 1970 Quartier 1970 Quartier 2000
Hygrométrie (%) - - 30 G0 60 puis 90
Porosité (10 3 3 4 3 6
4 8 K (MPaj 38,3 30,4 334 378 30.6
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T
Interprétation-discussion

L'interprétation-discussion des différents résultats
peut se faire selon deux approches:

- pour un age constant, le paramétre hygrométrie
influe sur les résultats d’essais;

— pour une hygromeétrie constante, le parametre age
influe sur ces résultats.

Le parametre hygrométrie

Quel que soit I'age d’exploitation considéreé, la
vitesse de fluage secondaire augmente avec 'hygro-
métrie. Pour un cas extréme, avec une hygrométrie de
90 % et un age d’exploitation ancien (1920), le fluage
tertiaire a été atteint au bout de 45 jours.

Le changement d’hygrométrie, pour deux échan-
tillons provenant du quartier en cours d’exploitation,
permet de montrer que la vitesse de déformation de
fluage est fonction de la valeur de I'hygrométrie. En
effet, aprés ce changement d’hygrométrie, la vitesse
s’accélére brutalement. Cependant, les vitesses de
déformation du fluage secondaire n‘ont pu étre calcu-
lées car les essais ont été arrétés avant d’obtenir une
vitesse de fluage constante car les jauges d’extensomeé-
trie ne répondaient plus. Les vitesses des ondes ultra-
sonores P et S mesurées apres l'essai de fluage ont
diminué par rapport a celles qui ont été mesurées avant
I'essai de fluage. La porosité de fissure est deux fois
plus importante par rapport & celle qui a été calculée
sur des échantillons témoins.

Avec une hygrométrie de 90 % et un age d’exploi-
tation intermédiaire (1970), les vitesses des ondes ultra-
sonores P et S mesurées apres l'essai de fluage ont
diminué par rapport a celles qui ont été mesurées avant
I'essai de fluage. Suite a un essai de compression iso-
trope, la porosité de fissure reste inchangée par rap-
port a celle qui a été calculée sur des échantillons
témoins. Les échantillons d'age d’exploitation 1970
ayant subi un essai de fluage avec une hygromeétrie de
60 % et 30 % présentent une porosité de fissure com-
parable a celle qui a été calculée sur des échantillons
témoins.

Avec une hygromeétrie de 90 % et un age d’exploi-
tation ancien (1920}, les vitesses des ondes ultrasonores
P et S mesurées apres |'essai de fluage ont diminué par
rapport a celles qui ont été mesurées avant 'essai de
fluage. Une observation au microscope électronique a
balayage d'une éprouvette d’age d'exploitation 1920
ayant subi un essai de fluage avec une hygromeétrie de
60 % a permis de metire en évidence une frange de dis-
solution concentrique de 1 mm d’épaisseur et une dimi-
nution d’un facteur 10 de la taille des cristaux. L'éprou-
vette d'age d’exploitation 1920 ayant subi un essai de
fluage avec une hygrométrie de 30 % présente
quelques traces de dissolution qui devaient étre pré-
sentes avant 'essai de fluage.

Les hypothéses permettant d’expliquer les varia-
tions des vitesses de fluage en fonction de I'hygromeé-
trie sont basées sur des travaux antérieurs. D'aprés
Finot et al. (1997), une faible hygrométrie entre 10 et
30 % provoque une migration des molécules d'eau vers

la périphérie des cristaux. En effet, une des deux molé-
cules d’eau constitutive du gypse a une énergie de liai-
son plus faible que l'autre (Mandal et Mandal, 2002).
Elle est alors considérée comme un anion. La consé-
quence de cette migration est la formation de disloca-
tions dans les cristaux et la formation d’excroissances
inférieures a 1 nanomeétre. Proche de 100 % d’hygro-
meétrie, la dissolution entraine une formation de micro-
fissures sur la face (010) et sur les extrémités de la face.
Ces différentes observations ont été faites sur la sur-
face d’un cristal de gypse naturel grace a un micro-
scope & force atomique.

Certaines traces de dissolutions observées au MEB
existaient probablement avant les essais de fluage et
I'action de la vapeur d’eau a pu amplifier leur taille. Par
conséquent, il n'est pas surprenant d'observer des
pores mesurant quelques micrometres. Une sollicita-
tion est appliquée en plus des conditions d’hygrome-
trie, le phénomeéne de dislocation ne peut étre
qu'amplifie provoquant le scindement d’un cristal sui-
vant les clivages secondaires dans les plans (100) et
(011).

Une augmentation de la microfissuration a été
mesurée uniquement sur une éprouvette ayant subi un
essai de fluage avec un changement d’hygrométrie
sans relachement de la contrainte. La porosité de fis-
sure apres l'essai de fluage déterminée par un essai de
compression isotrope était deux fois plus grande que
celle des échantillons témoins. Cette variation peut étre
expliquée soit par une différence de la porosité initiale
de cet echantillon, soit par une action combinée de la
contrainte appliquée pendant l'essai de fluage et du
changement de I'hygrométrie. La dispersion des
mesures de la porosité de fissure sur les échantillons
d’'un méme age étant nettement plus faible que cette
variation, notre choix va vers la deuxiéme hypothése
(action combinée de la contrainte appliquée pendant
I'essai de fluage et du changement de I'hygromeétrie).
Les conséquences de 'hygrométrie sur la vitesse de
fluage sont, semble-t-il, d'autant plus importantes que
la roche est endommagée. En effet, I'hygrométrie de
30 %, avec le niveau de contrainte des essais de fluage,
n'induit pratiquement pas d’endommagement. A 60 %
puis 90 % d'hygrométrie, 'endommagement devient
sensible. Le changement d’hygrométrie sur cet echan-
tillon a des conséquences a la fois sur les défauts ini-
tiaux et sur ceux de I'endommagement, conduisant
ainsi a une augmentation de la vitesse de fluage. [l est
donc clair, en terme d’hygrométrie, que le seuil de
I'endommagement se situe quelque part entre 30 % et
60 %. Nous ne connaissons pas actuellement comment
ce seuil est également influence par l'état de contrainte.
En effet, il est classiquement admis que I'endommage-
ment dépend également de |'état de contrainte et, donc,
plus globalement, de la combinaison contrainte-hygro-
meétrie.

Cette microfissuration mesurée uniquement sur une
éprouvette ayant subi un essai de fluage avec un chan-
gement d’hygrométrie sans relachement de la
contrainte peut avoir une origine intergranulaire ou
bien intragranulaire.

Pour le premier cas, les joints entre grains peuvent
s'agrandir par une dissolution des surfaces cristallines.
La frange de dissolution serait donc plus importante
que celle obtenue pour I'échantillon maintenu dans une
hygromeétrie de 60 %. D’aprés les observations au MEB,
tout I'échantillon a subi une attaque de la vapeur d’eau
avec des figures de dissolution trés marquées sur la
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périphérie et moins importantes vers le cceur. Ce type
d’observation a déja été décrit sur d’autres matériaux
comme |'anhydrite (Dell’Angelo, 1995 ; Heilbronner,
1898) ou bien sur du quartz (Freeman, 1986) suite a des
essais de fluage. Les forces de contact entre les surfaces
cristallines paralléles a la direction [001] sont les plus
faibles (Finot et al., 2001). Cette direction est celle qui a
été observée au microscope électronique a balayage
sur "échantillon avec une hygrométrie maintenue a
30 % : elle est proche de l'axe transversal de l'échan-
tillon. C’est donc une direction privilégiée pour une
augmentation de l'espace intergranulaire.

Le deuxiéme cas peut également étre envisagé, En
effet, un débit lamellaire plus important que celui qui a
eté observé sur un échantillon maintenu a 60 %
d’hygromeétrie est tout a fait envisageable. D’aprés
Finot et al. (1997), une hygromeétrie proche du péle
100 % engendre une microfissuration sur la surface
cristalline (010) et sur ces extrémités (Sipple et al., 2001)
dans la direction [100]. Cette microfissuration peut
entrainer le scindement d'un cristal en plusieurs autres
cristaux plus petits. L’augmentation des traces de dis-
solution nest pas étonnante car d’aprés plusieurs
auteurs (Christoffersen, 1976; Amathieu, 1988; Raines,
1997 ; Jeschke, 2001), la vitesse de dissolution dans une
eau saturée a 50 % de gypse est de 10-* mmol.cm2.s7".

Pour conclure, la dissolution des minéraux observée
sur le gypse apres les essais de fluage est due a l'action
de la vapeur d’eau sous contrainte (mécanisme de pres-
sion-dissolution sans précipitation observable).

L6
Le parametre age de I'exploitation

Quelle que soit I'hygrométrie considérée, la vitesse
de fluage secondaire augmente avec l'ancienneté de
I'exploitation. Cette augmentation est beaucoup plus
marquée pour une hygrométrie de 90 %.

La vitesse de déformation axiale pendant le fluage
secondaire a augmenté de 30 % entre un échantillon
provenant d'un quartier récent et un échantillon d’'age
d’exploitation ancien. La vitesse de déformation laté-
rale pendant cette méme phase a augmenté de 13 %.
Ces vitesses ont été calculées lors d'un essai de fluage
avec une hygromeétrie égale a 90 %. Avec une hygro-
meétrie constante de 60 %, les vitesses des déformations
axiales et latérales pendant la phase de fluage secon-
daire ont augmenté respectivement de 15 % et de 20 %
entre un échantillon provenant d’un quartier récent et
un echantillon d'age d’exploitation ancien. Enfin, pour
une hygrométrie constante de 30 %, I'augmentation de
la vitesse de déformation axiale de la phase de fluage
secondaire est de 15 % entre un échantillon provenant
d’un quartier récent et un échantillon d’age d’exploita-
tion ancien. Cependant, la vitesse de déformation laté-
rale est restée constante.
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Les hypothéses permettant d’expliquer les varia-
tions de vitesses de fluage en fonction de 1'age d’exploi-
tation sont les suivantes:

- peu de différences texturales et structurales peuvent
expliquer totalement les variations de vitesse de fluage.
En effet, seules quelques torsions de cristaux avec un
débit lamellaire et une diminution de la taille des cris-
taux ont été observées sur les échantillons des quartiers
anciens. Cependant, ces différences cristallines peuvent
participer a ces variations de vitesse de fluage. Apres
les essais de fluage, les différences sont beaucoup plus
marquées avec une forte diminution de la taille des
cristaux. Pour les hygrométries de 60 % et 90 %, des
figures de dissolution importantes apparaissent en
grand nombre. Dans ce cas, le role de 'hygromeétrie
devient un parameétre majeur;

— la différence dans les parameétres meécaniques définis
lors de la caractérisation mécanique court terme du
gypse provenant de quartiers d'age d’exploitation dif-
férent (Auvray, 2003) pourraient expliguer en partie les
variations de vitesse de fluage. En effet, une diminution
de la résistance en compression simple existe entre des
échantillons partiellement saturés provenant d’un
quartier d'dge d’exploitation récent et d’un quartier
d’age d’exploitation ancien. Cette diminution de résis-
tance est d’autant plus importante que ’hygromeétrie
est élevée.

Il semble que les différences texturales et structurales
et les faibles différences des parametres mécaniques
entre les échantillons d’dge d’exploitation différent, avant
les essais de fluage, aient une importance sur les varia-
tions de vitesse de fluage pendant les essais de fluage.

Conclusion

Le gypse de Grozon presente des traces de dissolu-
tion de plus en plus marquées avec 'age d’exploitation.
L'intensité de la dissolution décroit avec la profondeur,
du parement vers le cceur du pilier, Ces faits suggerent
un vieillissement de la roche fonction du temps. La
dégradation des piliers est donc probablement due au
vieillissement du massif rocheux associé au comporte-
ment différé du matériau. Ce comportement différé est
fortement influencé par I’hygrométrie et par 'age
d’exploitation des quartiers. Laction de I'humidité de
I"air sur les cristaux de gvpse des piliers ou bhien des
échantillons ayant subi un essai de fluage a hygrome-
trie controlée entraine leur dégradation. Elle se mani-
feste par une «corrosion» des surfaces cristallines. Le
comportement différé est influencé par le couplage
hydro-chimico-mécanique. Les vitesses de fluage
secondaire les plus élevées sont mesurées sous une
forte hygrométrie. De plus le comportement méca-
nique différé est fonction de 'dge d’exploitation du
gypse et donc de son vieillissement.
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