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De l'utilisation d’échantillons humides en porosimétrie

au mercure

On the use of et samples with mercury intrusion porosimetery

Résumé

Les échantillons placés dans un
porosimétre 4 mercure sont classiquement
ou bien séchés ou bien lyophilisés avant
expérience. Ces techniques d’analyse
permettent d’avoir acces a la totalité du
spectre de distribution des tailles des
pores connectés. Dans le cas de roches
trés raides et peu poreuses, cette pro-
cédure expérimentale avec lyophilisation
ou séchage risque de créer artificiellement
des microfissures nouvelles altérant le
réseau poreux initial, surtout si le séchage
n’est pas suffisamment lent. Ce travail
étudie donc la faisabilité d'essais sur
échantillons humides afin d’appréhender
au mieux le réseau de pore connecté
wvrai»n.

Mots-clés : porosimétrie mercure, argi-
lite, échantillons humides.

1. Introduction

Afin de mieux comprendre les
meécanismes d’endommagement d'une
roche indurée particuliére (I'argilite de
Bure, roche du Callovo-Oxfordien pré-
levée a 490 m de profondeur), nous
avons cherché des techniques d’ana-
lyse permettant de caractériser la
microfissuration induite lors d’essais
couplés hygromécanicques. Notre choix
s’est porté sur la porosimeétrie au mer-
cure, une technique qui permet d’obte-
nir des renseignements quantitatifs sur
la répartition du réseau poral d'un
échantillon. Dans le cadre de cette
étude, nous avons été amenés a placer
dans le porosimeétre a mercure des
échantillons a I’état humide, afin de
comparer le spectre de porosité natu-
rel a la répartition du réseau poreux de
I"échantillon une fois séché. En effet,
dans le cas de roches profondes
comme les argilites, leur compacité et
leur raideur font que le départ d’eau
induit trés fréquemment l'apparition
d’une microfissuration, qui vient s’ajou-
ter a celle induite par le déconfinement
meécanique. Ainsi, ce n’est pas le réseau
poreux réel de la roche qui est étudié
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Abstract

Samples studied using mercury intrusion
porosimetry are usually previously
dehydrated by using either simple air drying
or freeze-drying before testing. This technique
is aimed at characterizing the pore-size
distribution of the sample. In case of low
porosity hard claystones, this procedure with
drying may artificially introduce microcracks,
modifying the natural pore distribution in the
sample. This paper studies the feasibility of
mercury porosimetry tests on wet samples in
order to study the «real » pore system.
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par la porosimétrie au mercure, mais
plutét le réseau poreux de la roche
endommagée par le séchage, condui-
sant a une surestimation du volume
poreux.

Or, il n'existe pas de norme fran-
caise concernant |'étude de sol ou de
roche par la porosimeétrie au mercure.
Selon la norme américaine (ASTM
D 4404-84), I'échantillon testé doit étre
sec et, pour cela, la norme préconise
d"utiliser une methode « qui enléve des
pores et de leur pourtour toutes les
substances étrangéres et n’altére
d’aucune facon le sol ou la roche a étu-
dier». Lorsque ce n’est pas possible,
pour les roches ou les sols granulaires
sans éléments fins (coarse-grained
soils), 1a norme conseille un dégazage
sous un vide de 1,3 Pa et & une tempeé-
rature de 150 °C, pendant au moins
24 heures. Le séchage de I"échantillon
doit permettre de rendre disponible le
réseau poreux (souvent initialement
gorgé d’eau) a la pénétration par le
mercure. La température choisie, dans
la majorité des cas, n’est pas suffisante,
d’aprés la norme, pour que l’"échan-
tillon soit perturbé par le départ d’eau.
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Ce dernier point n'est a priori pas vérifié pour les
argiles, le séchage a 150 °C induit, en effet, le départ
d’eau libre, mais également d’eau liée (Tessier, 1984).
Cette technique de séchage au four, en général plutot a
105 °C, pour éviter d'endommager la structure des
minéraux argileux est tres utilisée pour I'étude des sols
(Bruand et al.,, 1993 ; Lamotte et al., 1997). Dans le cas
de roches raides ou les pressions de succions sont tres
importantes, la technique du séchage a 'étuve semble
par contre fortement déconseillée, méme si elle est
encore utilisée (Sammartino et al., 2003 ; Tugrul, 2004).

D’autres techniques telle la lyophilisation et/ou
cryodessiccation d’échantillon a différents états
hydriques sont largement utilisées pour la caracterisa-
tion des réseaux poreux (Tessier, 1984 ; Delage et
Lefebvre, 1984 ; Daupley, 1997 ; Romero et al., 1999;
Musso et al., 2003 ; Simms et Yanful, 2004). Ces derniers
auteurs présentent d'ailleurs une revue relativement
exhaustive des travaux portant sur l'utilisation couplée
de la porosimétrie mercure et des courbes de rétention
d’eau pour l'estimation des variations de volume dans
des sols argileux compactés, C'est sans doute sur la
nature du matériau étudié qu'il convient donc de faire
une distinction: en effet, si la lyophilisation semble tout
a fait adéquate pour appréhender la microstructure de
sols, elle présente néanmoins l'inconvénient de créer
des artefacts expérimentaux dans le cas des roches
raides ayant une trés faible teneur en eau, comme les
argilites. Une création de microfissures induite par
'augmentation de volume due a la congélation rapide
de I'eau contenue dans le réseau poreux a pu étre mise
en évidence gréce a la comparaison d’observations réa-
lisées au microscope électronique a balayage (MEB) et
au microscope confocal, en collaboration avec D. Tes-
sier de I'INRA de Versailles; ces résultats n'ont pas été
publiés. La difficulté revient alors, comme souvent, a
pouvoir placer la limite entre un sol compact et une
roche, c’est-a-dire a savoir dans quels cas cette micro-
fissuration existe et dans quels cas elle est suffisam-
ment faible pour étre négligée.

Enfin, il est difficile d'affecter la microfissuration
«totale » observée a la technique expérimentale parti-
culiére utilisée car une étude récente au MEB environ-
nemental (Montes et al., 2004) a montré par 'image que
les cycles d’humectation/dessiccation conduisaient éga-
lement a I'apparition de microfissures; mais la aussi
des artefacts subsistent.

C’est donc afin de perturber le moins possible les
échantillons que nous avons entrepris la faisabilité
d’une étude sur échantillons dans leur état naturel,
humide. Nous présentons dans la suite les appareils uti-
lisés et le mode opératoire suivi, les calculs de vérifica-
tion realisés afin de montrer la validité genérale de la
meéthode, puis nous I'illustrons a partir d’exemples de
résultats obtenus sur 'argilite de Bure, mais également
sur d’autres types de roches argileuses profondes
(argile de Boom et argilite du mont Terri).

2. Présentation

L’échantillon sélectionné, une fois pesé, est placé
dans le dilatomeétre du porosimetre a mercure. Il y
demeurera jusqu‘a la fin de la mesure, ce qui permet
d’éviter des variations d’humidité de I"échantillon liées
au contact de l'air. Le dilatometre est fermé hermeéti-
quement grace a de la graisse a vide, puis placé dans
I'appareil basse pression. Le vide est alors réalisé au
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sein du dilatometre (jusqu'a environ 20 a 30 Pa, ce qui
prend moins de 10 minutes), puis le mercure est injecté.
Une fois le dilatométre plein, I"analyse peut commen-
cer. Le premier appareil (de type basse pression) per-
met l'analyse des macropores. Le mercure est injecté a
des pressions allant du quasi-vide (20 a 30 Pa) jusqu’a
400 kPa, ce qui correspond & des rayons d'intrusion de
63 & 1,8 microns environ, A l'issue de la mesure, le dila-
tomeétre est placé dans le second appareil (de type
haute pression). I1 permet des injections de mercure
pour des pressions allant de 10 kPa a 400 MPa, ce qui
correspond a des rayons d'intrusion allant de 3 microns
a 2 nanomeétres environ, [l y a donc recouvrement des
rayons sur une partie au moins du spectre, ce qui per-
met d’assurer la continuité des valeurs. Les deux
ensembles de résultats d’injection (haute et basse pres-
sions) sont compilés afin d’obtenir un spectre de pores
global. Cette compilation n'est néanmoins pas parfaite,
puisqu’on remarque sur les courbes une petite marche
d’escalier aux alentours de 2 mm, qui est sans doute un
artefact du systéme de mesure et ne sera pas prise en
compte dans I'analyse proposée ultérieurement.

3. Justification de la méthode

Lorsque les échantillons testés contiennent de 'eau
sous forme liquide, I'espace poral mesuré est le seul
volume occupé par la phase gazeuse (cf. Fig. 1); ainsi, la
procédure d’utilisation des appareils décrite ci-dessus
souléve plusieurs questions:

1) Lors de la mise sous vide, que devient I'eau pré-
sente dans 1'échantillon ?

2) Est-ce que cette eau géne la pénétration de mer-
cure: 'eau présente peut elle occuper des pores qui,
compte tenu de leur taille, devraient étre, pour la pres-
sion atteinte, accessibles au mercure ?

3) Les volumes poreux obtenus en présence d'eau
sont-ils les vrais volumes libres ou a-t-on une compres-
sion de I'eau qui fausserait les résultats ?

rayon d’acces

cau

fi6.1 Représentation de l'espace poral mesuré
par la porosimétrie au mercure sur un
échantillon humide.
Diagram of the poral space measured on a wet
sample.

3.1, La mise sous vide

Lors de la mise sous vide, il devrait y avoir, en prin-
cipe, vaporisation de 1'eau contenue dans |"échantillon.
Nous avons fait des essais pour vérifier la variation



éventuelle de poids de I’échantillon sous l'effet de la
mise sous vide dans les conditions du porosimetre (20 a
30 Pa atteints en 10 minutes environ). Pour cela, nous
avons testé des échantillons initialement a l'équilibre
avec une humiditeé relative de 98 %. On n’obtient pas de
variation de poids (a la précision de mesure pres, soit
1/100 g pour les balances conventionnelles utilisées);
c’est-d-dire que I'eau semble rester dans I'échantillon.
Et plus encore, on ne note pas de modification impor-
tante du matériau a I"ceil nu.

Le choix de cette valeur d'équilibre a été fait car 98 %
est la valeur d’humidité relative la plus élevée accessible
simplement par la mise en équilibre avec des solutions
salines. En effet, toute autre technique d’humidification
est délicate, l'argilite du site de Bure présentant une apti-
tude au gonflement et se délitant en cas d’immersion
(Ghorevchi, 1997 ; Gasc-Barbier, 2002 ; Escoffier, 2002).
Ainsi, il est trés difficile de pouvoir assurer une satura-
tion parfaite (100 %); de plus, nous avons montré que le
gonflement induisait lui aussi la création de macroposité
ce qui rend toute interprétation extrémement délicate
(Bauer-Plaindoux et al., 1997 ; Gasc-Barbier et al., 1999). Il
demeure par contre qu’a une humidite relative de 98 %,
il peut se produire une microfissuration liée au relache-
ment de contraintes hydriques, qui peuvent alors com-
penser le remplissage des micropores.

Différentes explications peuvent étre envisagées,
liées aux forces de tension superficielle qui pourraient
limiter les vitesses de vaporisation de l'eau: en effet,
compte tenu de la géométrie des pores (faible rayon
d’acces, volume du pore plus ou moins important,
forme en « bouteille d’encre » (bottleneck)) et de la trés
faible surface d’évaporation, les forces de tension
superficielle seraient trés importantes, ce qui ralentirait
considérablement la vitesse de vaporisation de 'eau
des ménisques. D'autre part, la probable présence de
gaz dissous, d'ions en solution et plus généralement la
présence de particules argileuses chargées pourraient
contribuer a stabiliser le systéme eauw/roche et donc a
maintenir les molécules d'eau en place.

3.2. Leau présente géne-t-elle
linjection de mercure ?

Pour répondre a cette question, il faudrait pouvoir
trancher sur le type d’eau influencé par la succion. On
considére que le chauffage a 105 °C ne libére que de
I'eau libre (Tessier, 1984); or les succions imposées par
la méthode des humidités relatives sont inférieures &
celle imposée par séchage a I'étuve, donc seule I'eau
libre devrait étre concernée. Cette eau libre est définie
comme celle n'étant liée au squelette rigide que par des
forces capillaires faibles; la faiblesse des forces capil-
laire ne devrait donc pas géner le passage du mercure.

3.3. La compression de I'eau

Le coefficient de compressibilité adiabatique de
l'eau & 20 °C est de 4,44 x 10" Pa™!, La pression maxi-
male donnée par le porosimétre étant de 400 MPa,
I'eau dans |'échantillon se comprimera au maximum de
17,8 % pour les hautes pressions, ce qui revient a sur-
estimer légérement les macropores; et en dessous de
100 MPa, on a une contraction de l'eau inférieure a
5 %. Cette contraction, bien que faible, n'est pas négli-
geable et doit sans doute étre prise en compte dans les
analyses détaillées des courbes de porosimétrie. Néan-

moins, la présence de gaz dissous peut modifier cet état
de fait puisque la compressibilité de I'eau contenant
des gaz dissous est plus importante, pour les faibles
valeurs de la pression d’intrusion.

4. Exemples de résultats

4.1, Comparaison entre échantillons secs
et humides

Les figures 2 et 3 présentent les spectres de poro-
sité (volume cumulé de mercure injecté par gramme
d’échantillon en fonction du rayon d‘accés des pores)
obtenus sur échantillons naturels (humides) et sur
echantillons séchés a 1'étuve a 105 °C pendant 24h. La
figure 2 correspond & des échantillons d’argile de
Boom et la figure 3 a des échantillons d'argilite du
mont Terri. Les échantillons secs et humides sont pris
les plus semblables possibles (méme échantillon de
départ) et ont une masse de 3 g environ. Ces figures
montrent de facon nette que le volume disponible 2 la
pénétration de mercure est bien plus important pour
les echantillons a I'état sec (courbes en traits fins) qu’a
I’état nature! (courbes en gras).
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Argile de Boom : comparaison échantillons
secs et humides.

a) Volumes; b) dV/log dr

Boom clay: comparison between wet and dry
samples.

Pour aller plus en avant dans I'analyse, nous allons
nous concentrer sur les résultats obtenus sur 'argilite
du mont Terri: sachant que la porosité volumique glo-
bale mesurée est proche de 10 %, on arrive a un volume
disponible apres séchage de 42 mm?¥g environ (en
considérant une masse volumique saturée de
2 400 kg/m?). Or, apres le séchage subi par I'échantillon
testé (24 h a I'étuve & 105 °C), le spectre de porosité
donne 55 mm¥g. La premiére observation est que 'on
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'fi6.3 Argilite du mont Terri: comparaison échan-
tillons secs et humides.
a) Volumes; b) dV/log dr
Mont Terri’s claystone: comparison between
wet and dry samples.

se trouve dans le méme ordre de grandeur, mais au-
dessus des volumes attendus. Ainsi, il semble que dans
ce cas, il y ait effectivement création d'une microfissu-
ration supplémentaire, due sans doute aux relache-
ments des contraintes hydriques, et cette microfissura-
tion est globalement quantifiable, Néanmoins, compte
tenu des faibles volumes considérés, des approxima-
tions de calculs et de la dispersion des valeurs de
teneur en eau observée qui ne permettent donc pas une
comparaison directe des volumes, il convient de rester
prudent. La technique envisagée ne permet donc pas
de s'affranchir totalement de la création d'une micro-
fissuration par séchage mais permet de la diminuer for-
tement et de la quantifier globalement.

D’autres renseignements peuvent étre obtenus
grace a |'utilisation des spectres de porosités: en effet,
le volume cumulé maximum de mercure pénétré dans
I"échantillon humide est de 5,2 mm?®qg. Si on corrige
cette valeur de la compressibilité de 1’eau (cf. § 3.3), on
obtient un volume effectivement pénétré d’environ
4,5 mm?qg. Or, en se référant & la courbe obtenue sur
échantillon sec, ce volume correspond & un rayon de
pore de 2 pm, ce qui, moyennant I'hypothese d’appli-
cation de la loi de Kelvin (Tessier, 1984 ; Israelachvili,
1992), conduit a une humidité relative supérieure a
99,95 %. On peut donc considérer que 'argilite du mont
Terri étudiée était effectivement dans un état trés
proche de la saturation.

4.9. Etude des échantillons humides
d'argilite de Bure

Une série d’expériences a ensuite été réalisée sur
des échantillons d’argilite profonde du Callovo-Oxfor-
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dien provenant tous du site de Bure (forage Est 205), de
la méme carotte initiale prélevée a 491,7 m de profon-
deur. De cette carotte initiale ont été prélevées, entre
autre, 6 séries d’échantillons. Les échantillons ont tout
d’abord été séchés par paliers thermiques afin de mai-
triser au mieux l'état initial du matériau tout en mini-
misant la perturbation induite (15 jours a l'air ambiant,
puis 2 jours a 50°C, 5 jours & 70°C, 6 jours a 90°C,
5 jours a 105°C) et enfin ont été mis & "équilibre a dif-
férentes humidités controlees, en utilisant des dessic-
cateurs contenant des solutions salines (Tessier, 1984;
Delage et al., 1998), sauf une série gardée a l'étuve. Les
échantillons ont été placés dans le porosimetre a mer-
cure a leur état final «humidifié». Le séchage initial a
été réalisé afin de partir pour tous les échantillons du
méme état initial. En effet, méme s'ils provenaient tous
de la méme carotte, compte tenu des temps de manu-
tention (prélevement, transport, stockage, etc.), et
compte tenu du grand nombre d'échantillons qui a été
prélevé, nous n'étions pas compléetement surs de leur
état initial, et nous avons préféré courir le risque d'un
endommagement di au cycles hydriques ou ther-
miques initiaux afin d’étre fixés sur leur histoire de
chargement hydrique.

Les figures 4 et 5 présentent respectivement le
volume cumulé de mercure injecté par gramme
d’échantillon et le volume relatif, en fonction du rayon
d’accés des pores, obtenus sur les échantillons étudiés
en sortie de dessiccateur. Une premiére approche qua-
litative globale donne des résultats tout a fait satisfai-
sants: en effet, si I'on consideére la classe de pore proche
de 10-15 nm (le pic est bien visible sur la figure 5), les
courbes sont rangées quasiment toutes dans l'ordre
attendu, c'est-a-dire que plus I'échantillon est sec, plus il
posséde de pores accessibles a l'injection de mercure.
Ce résultat est corroboré par le calcul de la porosité
ouverte des échantillons (Tableau [ et Fig. 6), puiscqu’on
observe — globalement — que plus I"échantillon est sec,
plus sa porosité accessible augmente.

100

volume cummulé (mm3lg)

20

S

0 - .
0,001 00 0.1 1 10 10C
rayon de pore (microns)

FAG.4 Volume injecté en fonction de la distribu-
tion porale: échantillons humides.
Bure claystone: cumulative volume on wet
samples.

Le porosimeétre au mercure permet d’atteindre des
tailles de pores allant jusqu’a 2 nm. Or, si 'on se réfere
au tableau I et a Tessier (1984), ce rayon d’acces est
obtenu a une succion de 100 MPa environ, ce qui cor-
respond a une humidité relative d’environ 50 %. Ainsi,
les pores se vidant a une succion supérieure ne sont
pas visibles directement par porosimétrie au mercure.
L’'influence des pores se vidant & des succions supé-
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rieures (des humidités relatives plus faibles) ne se voit
donc que par l'intermédiaire des pores non cylin-
driques, ayant un rayon d’accés beaucoup plus faible
que le pore en lui-méme (bottleneck).

En regardant de maniére plus précise les volumes
d'intrusion de mercure en fonction du rayon d’accés
des pores, on peut obtenir les valeurs du tableau II. Les
deux valeurs de rayon d’acces des pores proposees (r,
et r,) pour les comparaisons ont été choisies comme
suit r, = 0,021 pm correspond, dans le cas de pores
cylinclriq ues et moyennant l‘utilisation de la loi de Kel-
vin, & une humidité relative de 95 % (Tessier, 1984 et
Tableau I); et r, = 0,015 pm, correspond au rayon
d'acces pour lequel est obtenu le point d’inflexion des
courbes de la figure 4. En comparant les valeurs de
volume relatif avec les courbes globales de volume

TABLEAU |

e
o
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e
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-
o

porosité Hg (%)

98 95 90 81 795 66 325 20 étuve

humidité relative (%)

Répartition de la porosité mesurée en
porosimétrie mercure.

Evolution of the measured porosity as a function
of relative humidity.

cumulé, on s"apercoit que pour la nanoporosité (rayons
d’acces inférieurs a 0,02 pm environ) on peut considé-
rer trois groupes de comportement: (1) les échantillons
mis en équilibre a des humidités relatives supérieures a
80 % ; (2) les échantillons mis en équilibre a des humi-
dités relatives comprises entre 30 % et 80 % et enfin (3)
les échantillons «secs», humidité relative inférieure a
20 % ou séchés a l'étuve. Décrivons plus précisément
le comportement de chacun de ces sous-groupes, en
rappelant que chronologiquement, les échantillons ont
tous été séchés avant d’étre réhumidifiés en dessicca-
teur:

e Echantillons a secs»

On retrouve pour l'ensemble des échantillons testés
pour chacun des deux états: sec (étuve a 105°C) et en
équilibre a 20 %, le méme comportement général: les

Porosité et rayon d’accés des pores — échantillon d’argilite de Bure.
Total porosity and pore radius — Bure’s claystone.

" Hayon de constriction quon de pore Porosité mesuree
{pum) (Tessier, 1084) libéré (porosimétre) (wm)  au porosimétre & mercure (%)

98 -28 0,052 0,01-0,012 9,6-12,2

a5 - 6,92 0,021 0,009-0,014 11,4-16,4

a0 - 151 0,0007 0,012-0,017 11,3-14,3

81 ~26,3 0,0056 0,002-0,017 9,6-18,3

79,5 331 0,0044 0,012-0,018 10,3-21,9

66 - 56,26 0,0026 0,018 134

325 —-158,5 0,0014 0,013-0,014 13,7-18,2

20 — 234,423 0,00094 0,013-0,014 11,5-21,8
étuve 105°C 1073 0,00015 0,015 15,5-19,5

TABLEAU 11

Comparaison des volumes d’intrusion de mercure (mm¥g).

Comparison of cumulative volume of injected mercury.

ﬁpmiﬁkémtaﬁv& Violur cumulé Vﬂlma __ulé \%‘oitme mulé
imposée (%) - final an, Ar,=00
. (r‘a=ﬁ,9{}z,;mj | e

98 41,38 28,41 31,38 12,97 10

95 48,41 24,21 1,1 24,2 17,31

90 47,69 17,05 26,53 30,64 21,16

81 45,86 14,33 23,65 31,53 22,21

79,5 57.8 17,4 38,03 40,4 29,77

66 69,25 28,36 38,72 40,89 30,53

32,5 82 40,97 51,41 41,03 30,59

20 99,26 51,85 64,99 47,41 34,27

étuve 105°C 91,56 41,47 53,71 50,00 37.85 8']
REVUE FRANGCAISE DE GECTECHNIGUE

LR

&= mmesire 2008



89

échantillons en équilibre a 20 % ont un plus grand
volume de pore accessible que ceux séchés au four
(Gasc-Barbier, 2002). Ce phénomeéne n’est pas simple &
explicuer, une des hypothéses sur laquelle nous tra-
vaillons actuellement serait de supposer qu’'une trés
faible quantité d’eau induirait des forces de tractions
trés importantes qui conduiraient alors & l'apparition
d’une microfissuration supplémentaire & celle occa-
sionnée par le séchage au four et donc induirait 'aug-
mentation du volume disponible & la pénétration de
mercure.

L’existence de cette microfissuration supplémen-
taire est corroborée par le calcul des volumes dispo-
nibles. En effet, la teneur en eau mesurée sur le méme
matériau est de l'ordre de 7 a 8 % environ, soit, pour un
matériau sec, environ 85 mm?g de volume disponible
pour la pénétration au mercure, aprés correction de la
compressibilité de I'eau. Or les volumes de mercure
effectivement pénétrés sont beaucoup plus importants
(20 % de plus environ) sur les échantillons en équilibre
avec 20 % d’humidité relative et ce, dés la macroporo-
sité enregistrable par porosimétrie mercure. Ce qui
atteste bien de l'existence d’une microfissuration
induite par le chauffage.

e Fchantillons mis en équilibre & des humidités relatives
comprises entre 30 et 80 %

Au niveau de la nanoporosité (rayons d‘accés infé-
rieurs a 0,02 pm), les volurmes d’eau libérés (donc
accessibles au mercure) sont identiques, Ces pores ne
sont donc pas affectés par la dessiccation/réhumecta-
tion, ce qui semble logique puisqu’ils ont été vidés lors
du séchage au four, et n‘ont pas encore été re-remplis
(rappelons que r = 0,021 pm correspond & une humi-
dité relative de 95 %).

* Echantillons mis en équilibre a des humidités relatives
supérieures a 80 % environ

Plus 'humidité relative augmente, plus le spectre de
porosite est plat, en particulier au niveau de la nanopo-
rosité (rayons d’accés inférieurs a 0,02 pm). Cette
observation peut également étre retrouvée sur les
spectres des échantillons humides de l'argile de Boom
(Fig. 2) et de l'argilite du Mont Terri (Fig. 3). Deux hypo-
theses permettent sans doute d’explicquer ce pheno-
meéne: d'une part les pores ayant des rayons d’'acces
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inférieurs a 0,02 pm sont déja remplis ou quasiment
remplis pour ces humidités relatives, et d’autre part, il
semblerait que du gonflement apparaisse au sein des
feuillets argileux présents qui rempliraient les vides
créés par la microfissuration induite par le séchage,
phénomene déja connu dans ce type de matériaux
(Gasc-Barbier et al., 1999).

Des compléments concernant l'interprétation du
point de vue structural des classes de pores observées
sont donnés dans Gasc-Barbier (2002).

5. Conclusion

La méthode que nous venons de présenter ici est
destinée a |'étude fine de la microporosité des maté-
riaux de porosité faible, pouvant étre perturbés par un
séchage. Elle permet de prendre en compte les varia-
tions fines liées & la désaturation de la roche. D’autre
part, elle est venue corroborer les hypothéses relatives
aux causes microscopiques des déformations macro-
scopiques observées dans le cas des argiles raides étu-
diées, phénomenes de microfisssuration liée a la des-
siccation et au gonflement des feuillets lors de la
réhumectation successive (Gasc-Barbier, 2002).

Afin de valider notre méthode d’un point de vue
quantitatif plus précis, nous conduisons actuellement
une campagne de tests au pycnometre a hélium pour
comparer les résultats de volume accessible par ces
deux méthodes. Dautre part, nous travaillons égale-
ment & comparer les résultats obtenus en porosimeétrie
mercure a ceux que l'on peut tirer de 1'étude approfon-
die des courbes de saturation classiques (méthode
développée par Bruand, 1986).

Néanmoins, des questions subsistent: les classes
de pores rendues accessibles & la pénétration de mer-
cure pour une pression donnée ne correspondent pas
a celles calculées théoriquement par la loi de Kelvin
(Tessier, 1984 ; Gasc-Barbier, 2002 et comparaison des
colonnes 3 et 4 du tableau). Pour obtenir des resultats
quantitatifs plus précis, il faudrait sans doute réaliser
des séries d’analyse portant sur des argiles pures, aux
classes de pores connues afin de vérifier si dans ces
cas «plus simples» on retrouve les valeurs théo-
riques.
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