REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
Ministere de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

UNIVERSITE DE BLIDA 1
Faculté de Technologie
Département de Génie des Procédés

THESE DE DOCTORAT
Spécialité : Génie Chimique

ETUDE DES PROPRIETES SYNERGIQUES DES MELANGES DE
BIOPOLYMERES : APPLICATION A LA RECUPERATION ASSISTEE DU
PETROLE.

Par

BOURKAIB Kamila

Devant le jury compose de :

O. BOURAS Professeur Université BLIDA1  Président

K. DAOUD Professeur Université USTHB Examinateur

D.EL HADI Professeur Université BLIDA1  Examinateur

S. HAMMANI Professeur Université BLIDA1  Examinateur

S. DJEDRI MCB Université BLIDA1  Co-Directrice
A. HADJ SADOK Professeur Université BLIDA1  Directeur

Décembre 2024



RESUME

Cette these examine l'intégration d'un biopolymeére extrait du mucilage de cladode
d'Opuntia ficus-indica dans des formulations de polyacrylamide partiellement hydrolysé
(HPAM) pour optimiser les performances techniques de récupération assistée du pétrole. Le
mucilage et le HPAM ont été caractérises par des analyses thermiques, structurales et
colloidales, confirmant leur compatibilité. Les tests rhéologiques ont montré qu'un mélange de
80 % HPAM et 20 % mucilage peut atteindre une viscosité comparable a celle d'une solution
de HPAM pur a une concentration plus élevée, démontrant une réduction notable de la
concentration requise pour des performances optimales, notamment en conditions de faible
salinité. L'efficacité de ce mélange a ensuite été validée dans des conditions réelles, simulant
les réservoirs de Hassi Messaoud, caractérisés par une salinité élevée et des températures
atteignant les 120 °C.

Le mélange HPAM/mucilage a montré une stabilité supérieure et des performances
accrues par rapport au HPAM seul. L'intégration du mucilage, un mélange de biopolymeres,
représente une approche innovante et durable pour les procédés de récupération assistée du
pétrole, réduisant la dépendance aux polymeres synthétiques et offrant une solution plus

écologique et potentiellement plus économique pour I'industrie pétroliére.

Mots clés : Récupération Assistée du Pétrole, HPAM, Cladode d'Opuntia ficus-indica,

Synergie Polymeére-Mucilage, Rhéologie.



ABSTRACT

This thesis investigates the integration of a biopolymer extracted from the mucilage of
Opuntia ficus-indica cladodes into formulations of partially hydrolyzed polyacrylamide
(HPAM) to optimize the performance of enhanced oil recovery (EOR) techniques. The
mucilage and HPAM were characterized through thermal, structural, and colloidal analyses,
confirming their compatibility. Rheological tests demonstrated that a blend of 80% HPAM and
20% mucilage can achieve a viscosity comparable to that of a higher concentration of pure
HPAM solution, indicating a significant reduction in the concentration required for optimal
performance, particularly under low salinity conditions. The effectiveness of this blend was
subsequently validated under real conditions simulating the Hassi Messaoud reservoirs,
characterized by high salinity and temperatures reaching 120 °C.

The HPAM/mucilage mixture exhibited superior stability and enhanced performance
compared to HPAM alone. The integration of mucilage, as a blend of biopolymers, represents
an innovative and sustainable approach to EOR processes, reducing reliance on synthetic

polymers and offering an ecological and potentially cost-effective solution for the oil industry.

Keywords: Enhanced Oil Recovery (EOR), HPAM, Opuntia ficus-indica cladode, Polymer-
Mucilage synergy, Rheology.



-

Aadal)

SIS JA (e adl Shl s (Al 2Vl G 53 o5 Jadill ) Jaall (DAl ) i ol (st Cags W
a3 KLY 55 %80 (3o U5 Ly e 0 A 51 5511 <l LA < jedal Lag 53 oS Laa ¢pny 5l S5 4408 5 351
Ll sy Laa e et 38 sy 2t KUl gy Jglae 883 g sl il dLae A g ) Jomy O S i) 238 %205
ze ) 138 Allad (pe (3Eal a3 A lall (ymlesi) gyl 8 Lasas Y ¢ Jia) oo Giatl Cosllaall 5 ) i U el
Ax 2120 ) daai 3 ) o s dglle da slay Saat ) 5 grase ol 1A SWaS dpadl g Cag k8 GaY

-

s

Slell e Jiay dah waad S0l g0 il &5 e Blena 3100y (e 151 i) ) 3/ 20Dl S 53 e el
e J Laa c.lns.\ﬂj)a.d\ oAty Olileal Gilaie 5 17580 g ¢y gaadl il pad sl R gmm R s‘._.;'il_}ﬂ\
aail) A lial paliat) ST Loy 5 Al sle ) pe ST Sla paiy 5 e liall cil il sl e alaie V)

Sl o o3 S sl ol s Bl G sl a0l Sl g il el QDAY s dalital) cilalgl)
Al Sl 5 el



REMERCIEMENTS

Je tiens a exprimer ma plus profonde gratitude a toutes les personnes qui ont contribué, de
pres ou de loin, a la réalisation de cette these de doctorat portant sur la récupération assistée
du pétrole. Leur soutien, leur expertise et leurs encouragements ont été des piliers

indispensables pour mener ce projet a bien.

Je remercie tout particuliérement mon directeur de these, Monsieur HADJSADOK
Abdelkader, ma co-directrice, Madame DJEDRI Safia, de I'Université Blida 1, pour leur
mentorat éclairé, leurs conseils avises et leur soutien constant tout au long de cette

recherche.

Je tiens également a remercier chaleureusement le Président du jury, le professeur BOURAS
Omar de ['Université Blida 1, ainsi que les membres du jury, le professeur DAOUD Kamel
de ['Université USTHB, le professeur EL HADI Djamel de ['Université Blida 1, et le docteur
HAMMANI Salim de [’Université Blida 1, pour leurs précieuses remarques, leur
disponibilite et leur bienveillance, qui ont permis d’améliorer significativement la qualité de

ce travail.

Mes remerciements vont également a Monsieur ZERIRI Djamel, directeur de la division
laboratoire SONATRACH, ainsi qu'a Monsieur BELKAHLA Merzoug, directeur logistique
(DLAB) @ SONATRACH Boumerdes, et a toute I’équipe de la DLCC SONATRACH du service
imagerie et CT scanning a Hassi Messaoud. Je tiens a souligner l’aide précieuse de
Messieurs IZOUNTAR Charaf Eddine, ABI MOULOUD Mohamed Fouad,GUEZEI
Abdelali, DJEDAI Yassine, BOUHAFES Amine, ISSERI Ammar, ZIBOUCHE Nourdine,

et de Madame MAATALAH Djamila, pour leur collaboration et leur expertise technique.

Je souhaite aussi exprimer ma reconnaissance a Monsieur DJARIR Maamar, chef de
département a la direction suivi des projets et reporting a PED SONATRACH Hydra, pour

avoir facilité l’acces aux carottes pétrolieres algériennes, indispensables a cette étude.

Je souhaite également exprimer ma reconnaissance a la société SNF Floerger de France,
dont les polyméres, reconnus mondialement dans le secteur de la récupération assistée du

pétrole, ont été déterminants pour la réalisation de cette étude.

Enfin, un immense merci a ma famille, dont le soutien indéfectible et les encouragements

constants ont été une force motrice tout au long de ce parcours academique.



TABLE DES MATIERES

RESUME ... et e e et e e e aa e e e naa e e ateeeabeeeanreeeas I

ABSTRARCT ot b bbbttt b e bbb ettt bt i
DIl e et h et a et et et te et et et be et et e ere e iv
REMERCIEMENTS ..ottt bbbttt %

LISTE DES FIGURES ...ttt e e e viil
LISTE DES TABLEAUX ..ottt bbb X

LISTE DES ABREVIATIONS ...t eveenneenes X

IO ] 1 O 1 O ] R 1

Chapitre 1 : Contexte et mécanismes de la récupération du pétrole

1.1 HiStOriqUe du PELIOIE ......oueeiieeieiieie et et 7

1.2 Le gisement de PELIOIE........ccvi it 7

1.3 FOrmation dU PALIOIE. ..o 8

1.4 Accumulation de Matiere OrganiqUE..........cccveieerreeieeieerieeeesreesteseese e e e sreeneesnaesneas 8

1.5 Maturation en RYdroCarDUIES...........coiiiiiiieceee e 8

1.6 Piégeage des NYdrOCarhUIES...........ccciiiieieeie e 9

1.7 La récupération du PELIOIE.........coeiieiieiieieeeter et 9

1.7.1 Origine et développement du pétrole et des formations géologiques réservoirs....... 10
1.7.2 Mécanismes physiques liés & 1a réCUPEration............ccovvverriieneiese e 11
1.8 Physique de la Récupération du PALrole...........ccceeveieeiiiie e 12
Chapitre 2 : La récupération assistée du pétrole par voie chimique

2.1 La récupération assistée du pétrole (EOR).........cccccveieieeie i 18
2.2 AIKalins-Surfactant-POIYMET...........coiiiiii e 19
2.2.L LES AICAIINS ..ottt 20
2.2.2 LS SUMACTANTS. ... .eivieiieeie ettt sttt e e b e e sneenreeneeanes 21
2.2.3 LS POIYMEIES......ciieieee ettt reenteenn e re e e 23
2.2.3.1 TYPES . POIYMEBIES......ueiuiieieeiieie ettt sttt en s 23
2.3 Mécanismes de transport des polymeéres dans les Systémes poreuX..........c.ccveeveeneee. 25
2.4 La rhéologie dans PEOR..........ccoooiiiiiiiiiciieieceee ettt e ees 32
2.4.1 Types de comportement rh€0IOgIQUE ........cvveveiiieiieieceece e 32
2.4.2 Paramétres influencant le comportement rhéologique des polymeéres............ccc....... 36
2.5 Effet viscoélastique des polymeéres dans les milieux poreuX..........cccovveveeveeivesveennenn, 37
2.5.1 En écoulement MONOPNASIUE. ..........evririiriiriiieesie e 38
2.5.2 Dans un écoulement diphaSiqQUe..........c.coeeiieieiieie e 40
2.6 Mécanismes de rétention des polymeéres dans la récupération assistée du pétrole... 42
2.6.1 Le PIBJeage MECANIQUE........ccueiuieieirieiteeieeeesteete st e s e e e s e saeesresseesreesesneesraeseeeneennas 43
2.6.2 AdSOrption du POIYMEIE........ccuiieiieieiieieieit et 44
2.6.3 Rétention hydrodyNamiQUE ..........ccveiieieeiie it 44
2.6.4 Comportement de I'adsorption du polymeére selon le régime de concentration...... 47
Chapitre 3 : Matériels et méthodes

TR0 AV - (= T SRS 51
3.1.1 EXtraction du MUCHIAQE. ......cc.viiiieiie et 51
B L2 LE POIYMEIE ..o 52
3.1.3 Mélange des solutions HPAM/MUCIHIAGE............ccoeoveieiieii e 52
3.1.4 SAUMUIE SYNTNATIGUE .....ovieiiiiiciieeee et 52
3.1.5 L huile (PErole DIUL) ...cocuviiiiiiiieiieeie ettt ettt 53
3.1.6 CarotteS U8 FOCNE .....eivieieieie ettt st te e sra e te e esreesaeeneenreeneas 53
3.2, IMIBENOUES. ...t ettt bbbt 54

Vi



3.2.1 Analyse de la masse moléculaire du mucilage de Cladode d’puntia ficus-indica ... 54

3.2.2 ANAlYSES MEB/EDX.......cooiiiiiiiiieieieie st 55
3.2.3 ANAIYSE DRX.....iiiiieie ettt ettt e te e nreere e 56
324 ANAIYSE AT G ..ot 56
3.2.5 ANAIYSE TFTR ..ot re e e et e e nrs 57
3.2.6 Détermination du Potentiel z&ta des SOIULIONS..........cocvvereiieneinie e 57
3.3 Rhéologie des solutions de polymere...........co.oeiiiiiiiiiie e, 58
3.4 Caractérisation de 1’écoulement des fluides dans un milieu poreux ..................... 59
3.4.1 Analyse Pétrophysique des plugs........oovviiriiiiiiii e, 59
3.4.2 Analyse MicroCT avec le ZEISS Xradia 610 Versa...........cocevviiiiiiiiiniinnennn... 61
3.4.3 Analyse par Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) avec I'Equipement GeoSp 62
3.4.4 Conception et simulation d'expérimentation du core flooding......................... 64

3.4.5 Microscopie Electronique & Balayage (MEB) et Spectroscopie Dispersive
d'énergie des Rayons X (EDX) des plugs avant et apres injection des Plugs avant et

Y0 (e 11 51015 (0 1 71
3.4.6. Analyse DRX des Plugs avant et apres Injection ...............cccooiviiiiniiinnn.. 71
Chapitre 4 : Résultats et discussion
4.1 Extraction de la poudre de MUCIHAGE .......ccveieeiieiieiece e 74
4.2 Caractérisation Physico-Chimique. ..o 74
4.2.1 Analyse de la masse moléculaire du mucilage de Cladode d’puntia ficus-indica.... 74
4.2.2 ANAIYSES SEMIEDX .. ..ottt 75
4.2.3 ANAIYSE DRX ...ttt ettt re et e e nreere e 77
4.2.4 ANAIYSE ATG ..ottt bbbt 79
4.2.5 ANAIYSE TFTR....oiiiiii et re e re e e e e ans 81
4.2.6 Potentiel zéta.. OSSO P RO PUOPROPRUPPRPPUPRUP < < |
4.3 Rhéologie des solutlons de polymere ........................................................... 84
4.3.1 Test d’écoulement des solutions HPAM, Cladode opuntia ficus indica et leurs
ICLANEZES . ..ottt ettt et e 85
4.3.2 Test viscoélastique des solutions HPAM, Cladode opuntia ficus indica et
leurs mélanges............... cereerenieeneenesneesieeneenens 90
4.4 Caracterlsatlon de I’ ecoulement des ﬂuldes dans un mlheu POTEUX +.vvvvvienieannnnnns 92
4.4.1 Analyse Pétrophysique des plugs..........ooovuiiiiiiiiiiiii i 92
4.4.2 Analyse MicroCT avec le ZEISS Xradia 610 Versa .. veereeeeee 94
4.4.3 Analyse par Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) avec I equement
(€ L To N o T 96
1. Analyse des parameétres Pétrophysiques : Porosité et Temps de Relaxation T2
CUL- OFF S PIUES. .ot 96
2. Analyse RMN des solutions de polymeres et du pétrole........................oooenil 99
4.4.4 Conception et simulation d'expérimentation du core flooding.......................... 101
1. Analyse de la relation entre la perte de charge et le débit volumétrique pour
différentes solutions polymériques en Core Flooding . : PR £ §
2. Analyse des courbes de déplacement des f1u1des en Core Floodmg ............... 103

4.4.5 Microscopie Electronique & Balayage (MEB) et Spectroscopie Dispersive
d'Energie des Rayons X (EDX) des plugs avant et apres injection des Plugs avant et

Y0 (e 1 115 o) o D 104
4.4.6 Analyse DRX des Plugs avant et aprés Injection...............cooeviiiiiiininnan.n.. 108
CONCLUSION ET PERSPECTIVES .......oiiiiiieieeee ettt 113
REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUE.........ccooiiiiieee et 115

Vii



LISTE DES FIGURES

Figure 1.1. llustration de la formation des réservoirs pétroliers. ..........cccocvevvveveiiveresnnn,
Figure 1.2. La perméabilité relative d’un fluide dans un écoulement multiphasique (a
gauche, gris obscur pour I’huile et gris claire par 1’eau), peut €tre exprimée en fonction
des perméabilités partielles des fluides en écoulement simple (a droite)........c.ccocervvirennne
Figurel.3. Illustration d’un milieu poreux avec plusieurs types de pores...........cceevveenene.
Figure 1.4. Diagramme représentatif pour montrer la différence de tortuosité..................
Figure 2.1 Les quatre types de microémulsions (Winsor- I I Il et IV).....................
Figure 2.2 Schéma d’un balayage avec des conditions de mobilité différentes. Une
relation de mobilité M >1 donne licu au phénoméne de digitation visqueuse.. e
Figure 2.3. Représentation des forces agissant quand un fluide s’écoule autour d une
QOULEE TIMMISCIDIE.....c.eieeii et e e e se e reenae s
Figure 2.4. Schéma illustrant le piégeage de I'huile sous I'effet des forces capillaires a
I'échelle des pores de la roche réservoir. A gauche, I'huile résiduelle aprés une
récupération secondaire par injection d'eau. A droite, récupération assistée par injection
d'un fluide COMPIEXE. . ..oinii i e
Figure 2.5. Relation entre la saturation résiduelle et Ca...................ooiiiiiiinnn.
Figure 2.6. Schéma représentant les mécanismes de rétention des polymeéres dans les
INIEUX POTCUXK . . v ettt ettt e et ettt et et et et e et et et e et et e et e et et e e e e e enneeaeenaenas
Figure 2.7. Deux méthodes (A) et ( B) pour évaluer ’adsorption des polyméres dans les
milieux poreux a partir des profils des effluents du noyau....................cooiiiiiiinin,
Figure 2.8. Modele de rétention par adsorption de polyméres a la surface de la roche..
Flgure 3.1. Situation géographique de la zone de récolte /Plante Cladode opuntia fICUS

Figure 3.2. Carotte CYlINAIIQUE.........ccoiiiiiiieiie e
Figure 3.3. Core Flooding System CFS 350.........ccoviriiiiiiiiiii e,
Figure 4.1. Courbe experimentale de Kc/R6 en fonction de la concentration de la
SOIUtION dU MUCTIAZE. ...t
Figure4.2. Morphologie SEM de (A) Mucilage et (B) HPAM, avec échelle de 100 um...
Figure 4.3. Image EDX de (A) Mucilage et (B HPAM. .........ccoiiiiiiiiiiiiiiiin,
Figure 4.4. Diffractogrammes de (A) Mucilage et (B) HPAM .............coiiiiiiiinin,
Figure 4.5. ATG de (A) Mucilage et (B) HPAM. .......cooiiiiiiiiiiiiiiieeeceeeeeee,
Figure 4.6. Spectroscopie IFTR des solutions de HPAM et de mucilage.....................
Figure 4.7. Spectroscopie IFTR des suspensions de HPAM/mucilage........................
Figure 4.8. Courbes d’écoulement des solutions d’HPAM et de Mucilage en fonction de
leur concentration et du milieu de dissolution (A : DW 25°C, B : SW 25°C et C : SW

Figure 4.9. Variation des parameétres caractéristiques d’Ostwald en fonction de la
concentration des deuX PolymMEIes. .......ooviiiniiii i
Figure 4.10. Courbes d’écoulements des solutions de mélange d’HPAM et de Mucilage
en fonction du milieu de dissolution, A : DW 25°C, B : SW 25°C et C : SW 80°C.........
Figure 4.11. Courbes d’écoulement des solutions d’HPAM et de Mucilage en fonction
de leur concentration et du milieu salin de 2% en NaCla SW 80°C..............cceevinn.n.
Figure 4.12. Modules de stockage et de perte en fonction de la fréquence pour les
suspensions de HPAM/Mucilage dans DW a 25 °C, SWa25°CetSWag80°C ............
Figure 4.13. Visualisation 3D des Plugs et des Pores Interconnectés avec I'Equipement
Micro City (A : Plug 11-B : Plug 12-C : PIugl3) ...ooiriieie e,

viii

10

28

29
31

43

45
48

51
54
66
75
76
77
78
80
82
82
85
86
88
89
91

95



Figure 4.14. Mesures Pétrophysiques par RMN pour les trois plugs a I'aide du GeoSpec
Rock Analyzer (A:Plug11-B:Plug12-C:Plugl3)....cccoviiiiriiiiiiiiiiieeenn,
Figure 4.15. Mesures Pétrophysiques par RMN pour les fluides a I'aide du GeoSpec
Rock Analyzer : POLY-B : Le mucilage, OIL : Pétrole, POLY-H : HPAM et POLYB+H
smucilage tHPAM. ...t

Figure 4.16. Variation de la Perte de Charge (AP) en Fonction du Débit Volumétrique
(Q) pour les Solutions POlymeEriques. ......ooueiitiiit i e eeeeaeas
Figure 4.17. Variation de la pression différentielle (AP) en Fonction du Volume Injecté
(PV) pour les Solutions POIYMErIQUES .........c.oiriniiiiii e,
Figure 4 .18. MEB/EDX (A : avant injection ; B-C-D : apres injection pour les Plugs

A Rt I 3
Figure 4.20. DRX (A : avant injection ; B-C-D : aprés injection pour les Plugs N°11-12-



LISTE DES TABLEAUX

Tableau 3.1. Les propriétés physico-chimiques de la saumure synthétique ....................... 53
Tableau 4.1. Valeurs du potentiel z&ta pour le HPAM et le mucilage dans I'eau distillée

(DW) et 1I'eat SAUMALIE (SW ) ... uuiiii ittt e e e e ae e 83
Tableau 4.2. Mesures physiques des plugs extraits des carottes pétrolieres....................... 92
Tableau 4.3. Mesures de poids et pourcentage de saturation des plugs............................ 93
Tableau 4.4. Poids des plugs aprés centrifugation et volume résiduel de saumure............... 93
Tableau 4.5. Saturation des plugs aprés centrifugation................coooeiiiiiiiiiiiiiiinaian, 94
Tableau4.6. Parametres Pétrophysiques des Plugs............ooviiiiiiiiiiiiiiiiceeea 98



LISTE DES ABREVIATIONS

ASP : Alkaline Surfactant Polymer (Polymeére tensioactif alcalin) ;
OOIP : Original Qil In Place (Pétrole en place original) ;
EOR : Enhanced Oil Recovery (Récupération assistée du pétrole) ;
Sw : Saturation en eau ;
So : Saturation en huile ;
Sor : Saturation en huile résiduelle ;
dP/dl : Gradient de pression ;
ki : Perméabilité partielle (md) ;
kri : Permeabilité relative (md) ;
k : Perméabilité (md) ;
Si : Saturation donnée ;
¢ : Porosité ;
vo : Volume des pores ;
ve - Volume total du milieu ;
T : Tortuosité ;
p : Densité (g/cm?3) ;
ij : Sphére ;
M; : Mobilité ;
1 : Viscosité (Pa.s) ;
Ca : Nombre capillaire ;
¢ : Tension superficielle ;
v : Vitesse du fluide ;
L : Longueur ;
7 : Contrainte de cisaillement ;
y" : Taux de cisaillement ;
AP : Différence de pression entre les fluides ;
Kc : Constante optique ;
Re : Rapport de Rayleigh ;
w : Poids moléculaire ;
C : Concentration du mucilage dans la solution ;
A. : Coefficient de virial ;
BPR : Régulateur de contre-pression ;
dP/dl : Perte de charge par unité de longueur ;
DRX : Diffraction des rayons X ;
DSC : Calorimétrie différentielle a balayage ;
EDX : Spectrométrie de dispersion d’énergie des rayons X ;
IFTR : Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier ;
MEB : Microscopie électronique a balayage ;
RMN : Résonance magnétique nucléaire.

xi



INTRODUCTION

L'exploitation du pétrole est une composante essentielle de I'économie mondiale, mais elle pose
également des défis considérables en matiére de récupération et d'impact environnemental. Les
méthodes traditionnelles de récupération du pétrole ont atteint leur limite et I'industrie pétroliere
se tourne de plus en plus vers des approches innovantes pour maximiser I'extraction des réserves

restantes tout en minimisant les dommages environnementaux.

La production de pétrole se déroule en plusieurs étapes distinctes. On distingue généralement
trois phases de récupération : primaire, secondaire et tertiaire. Cette classification traditionnelle
peut étre modifiée dans certains cas, ou la production debute directement par les étapes

secondaires ou tertiaires.

Dans la phase initiale de récupération, un puits est foré pour permettre au pétrole de remonter
naturellement en raison de la différence de pression entre le réservoir et la surface. Au fil du
temps, cette pression diminue, entrainant une réduction du débit de production. Cette premiére
étape permet de recupérer environ 10 % de I'OOIP (pétrole initial en place), un pourcentage qui

varie en fonction des caractéristiques spécifiques du réservoir.

Les techniques de récupération secondaire impliquent I'injection d'eau ou de gaz pour maintenir
la pression du réservoir et continuer I'extraction du pétrole. Le choix entre ces deux méthodes
repose sur des critéres économiques et techniques. Grace a ces procédés, le taux de récupération

peut atteindre entre 35 et 45 % du pétrole initialement présent.

Lorsqu'un réservoir a été exploité par des méthodes primaires et secondaires, il peut parfois étre
économiquement viable de poursuivre son exploitation par des techniques de récupération
tertiaire, également connues sous le nom de récupération assistée du pétrole. Ces méthodes
permettent d'extraire un supplément de 5 a 20 % du pétrole restant dans le réservoir. Cependant,
les procédés de récupération assistée sont nettement plus onéreux que les techniques
conventionnelles. Quatre principales méthodes sont employées pour la récupération tertiaire :

e Larécupération thermique, qui consiste a injecter de I'eau chaude ou de la vapeur pour
abaisser la viscosité et améliorer la mobilité du pétrole dans le réservoir.

e L’injection de gaz, comme le CO., pour augmenter la pression et réduire la viscosité
des hydrocarbures. Cette technique peut combiner la récupération du pétrole et le

stockage géologique du CO2 du fait de sa solubilité dans un aquifére adjacent.



e L'injection de micro-organismes qui réduisent la longueur des chaines carbonées tout
en générant in situ des tensioactifs, qui réduisent la tension interfaciale eau/huile mais
aussi la viscosité du pétrole.

e L'EOR chimique consiste a améliorer le déplacement du pétrole par I'eau en utilisant
des tensioactifs pour réduire la tension interfaciale, les nanoparticules et des polyméres
hydrosolubles qui augmentent la viscosité du fluide de déplacement [1].

L'injection de polymeres est une technique de récupération assistée du pétrole largement
employée, reconnue pour son taux de mobilité plus favorable par rapport a I'eau. Les solutions
polymeéres présentent des propriétés viscoélastiques qui améliorent la mobilisation de I'huile
emprisonnée a I'échelle microscopique des pores, réduisant ainsi la saturation résiduelle en
huile. Cette technique a fait ses preuves avec succes dans les réservoirs de gres. Toutefois,
I'application des polymeres dans des formations rocheuses carbonatées est plus complexe en
raison de I'hétérogénéité des réservoirs, de la forte rétention des polymeéres anioniques, de la

faible perméabilité de la matrice, ainsi que de la dureté de I'eau de formation [2].

L'efficacité de I'injection de solutions de polymeéres peut étre influencée par l'injectivité du
fluide, qui doit étre non newtonien et fluidifiant, c'est-a-dire que sa viscosité diminue avec
I'augmentation du taux de cisaillement. Il est important de noter que le taux de cisaillement est
inversement proportionnel a la distance au puits, ce qui entraine une viscosité faible prés du
puits (bonne injectivité) et une viscosité élevée plus éloignée. Cependant, pres du puits, le taux
d'allongement peut étre suffisamment élevé pour provoquer une dégradation mécanique du
polymere. Les polymeéres rigides se révélent intéressants dans ce contexte en raison de leur
rhéofluidification prononcée et de leur résistance a la dégradation mécanique, ainsi que leur

tolérance élevée au sel et aux températures éleveées.

Le succes économique de la technique d'inondation de polyméres repose sur la minimisation
des pertes dues a la rétention des polyméres. Cette rétention entraine une diminution de la
viscosité du polymeére, ce qui réduit I'efficacité globale du balayage. Depuis plusieurs décades,
de nombreuses études en laboratoire ont examiné divers parameétres tels que le type de
polymere, le poids moléculaire, la concentration, la salinité et la dureté de la solution aqueuse,
ainsi que les conditions d'écoulement pour optimiser le rapport entre la récupération du pétrole
et la rétention du polymeére. La majorité de ces études ont été réalisées en conditions
monophasiques [3-6] , montrant que la rétention est principalement due a l'adsorption des

chaines polymeéres sur la surface du milieu poreux. En revanche, les recherches en présence



d'huile ou dans des milieux poreux humides sont plus limitées [7-9], mais elles suggérent

généralement que la présence d'huile peut réduire la rétention du polymere.

La rétention des polymeéres englobe plusieurs mécanismes, tels que I'adsorption, le piégeage
mécanique et la rétention hydrodynamique. Tandis que I'adsorption et le piégeage mécanique
sont généralement des processus irréversibles, la rétention hydrodynamique est réversible. Ce
dernier phénomeéne survient dans les zones ou I'écoulement est stagnant, par exemple derriére
les particules solides. Selon la littérature, ce type de rétention se manifeste lorsqu'il y a un
ajustement du débit a une nouvelle valeur, notamment apres une interruption et une reprise de
I'inondation [10-12].

L'adsorption est le phénomene de rétention le plus étudié parmi les divers processus impliqués.
Deux approches principales sont utilisées dans les études expérimentales : statique et
dynamique. Lors des expériences statiques, la solution de polymeére est mise en contact avec
des particules solides telles que le sable, le carbure de silicium ou d'autres minéraux, afin
d'examiner I'adsorption des molécules de polymere sous différentes conditions. Ces expériences
se concentrent uniquement sur l'adsorption. En revanche, les expériences dynamiques
permettent lI'occurrence des trois phénomeénes de rétention : adsorption, piégeage mécanique et
rétention hydrodynamique. Certaines études ont distingué lI'adsorption du piégeage mécanique
en realisant des expériences statiques et dynamiques avec le méme sable [13]. Une autre
méthode pour étudier le piégeage mécanique consiste a traiter le sable de silice avec du silane
pour obtenir une surface non adsorbante [14]. L'adsorption peut également conduire au
piégeage mécanique du polymere lorsque les molécules de polymére sont adsorbées entre les
particules de silice perpendiculairement a la direction de I'écoulement, formant des ponts qui
peuvent entrainer une accumulation de molécules et éventuellement obstruer les pores. Pour
minimiser le piégeage mécanique, il est recommandé de choisir un milieu poreux de haute
perméabilité et de pré-cisailler ou pré-filtrer la solution de polymere afin d'éliminer les
microgels non dissous et les impuretés. La rétention hydrodynamique, qui est influencée par le
débit, n'est pas bien définie et est généralement négligeable par rapport aux autres mécanismes.

En pratique, la rétention est principalement attribuée a I'adsorption [15] .

La récupération assistée du pétrole, également connue sous le nom de récupération tertiaire,
offre une solution prometteuse pour relever ce défi. Cette approche implique l'utilisation de
techniques avancées pour mobiliser et extraire le pétrole résiduel des réservoirs apres les phases

de récupération primaire et secondaire. Cependant, les méthodes conventionnelles, telles que



I'injection d'eau ou de gaz, présentent des limitations en termes d'efficacité et peuvent avoir un

impact néfaste sur I'environnement.

Dans ce contexte-la, on parlera alors de polymeéres synthétiques et biologiques. Les polymeéres
sont utilisés comme agents de rhéologie pour améliorer la mobilité du pétrole dans le réservoir,
réduisant ainsi les forces capillaires et facilitant son déplacement vers les puits de production.
Les polymeres synthétiques, comme le HPAM, ont été largement utilisés dans ces applications
en raison de leurs excellentes performances rhéologiques. Cependant, le HPAM est confronté

a I'inconvénient de sa sensibilité a la salinité.

En plus, I'utilisation de polymeéres synthétiques souleve des préoccupations environnementales
en raison de leur persistance dans l'environnement et de leur impact potentiel sur les
écosystemes aquatiques et terrestres. C'est pourquoi il y a un intérét croissant pour les
polymeéres biologiques, dérivés de sources naturelles comme les plantes, qui offrent une

alternative plus écologique et durable.

Les avantages des polymeres biologiques, tels que le mucilage de cladode d'Opuntia ficus-
indica, résident dans leur biodégradabilité, leur disponibilité locale et leur faible impact
environnemental. Ces polymeres sont dotés également de propriétés rhéologiques comparables
a celles des polymeres synthétiques, ce qui en fait des candidats attrayants pour la récupération
assistée du pétrole. Malgré tous ces avantages, les polymeéres biologiques présentent aussi des
défis, notamment en termes de stabilité thermique, de compatibilité avec d'autres additifs et de
performance dans des conditions opérationnelles variées. De plus, leur disponibilité peut étre
limitée dans certaines régions, ce qui peut affecter leur applicabilité a grande échelle dans

I'industrie pétroliere.

Il est important de noter que, pour des pays comme I'Algérie, ou les ressources naturelles de
plantes produisant des polymeéres biologiques sont abondantes, ces polyméres peuvent
représenter une solution particulierement viable. En Algérie, par exemple, le mucilage de
cladode d'Opuntia ficus-indica est disponible en grande quantité, ce qui pourrait faciliter leur
utilisation et leur intégration dans les processus de récupération assistée du pétrole a I'échelle

locale.

Dans cette these, nous nous concentrerons sur I'étude approfondie des propriétés synergiques
des mélanges de polymeéres biologiques et synthétiques. L'objectif principal est d'explorer
comment la combinaison de ces deux types de polymeres peut optimiser l'efficacité de la

récupération assistée du pétrole tout en minimisant I'impact environnemental. En se concentrant
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sur la synergie entre les polymeres biologiques, comme le mucilage de cladode d'Opuntia ficus-
indica, et les polyméres synthétiques, cette étude cherche a démontrer comment leurs
interactions peuvent améliorer les performances de récupération tout en offrant des solutions
plus écologiques. Par une approche expérimentale rigoureuse et une analyse théorique, nous
visons a approfondir les connaissances dans ce domaine et a proposer des stratégies pour une

récupération du pétrole plus efficace et durable.



Chapitre 1 :

Contexte et mecanismes de la
récupération du pétrole




1.1  Historique du pétrole

L'utilisation du pétrole remonte a des temps anciens, ou l'approvisionnement était limité aux
gisements naturels et a ceux découverts lors du creusement de puits pour l'eau potable ou la
saumure. Dans les civilisations mésopotamiennes, le pétrole était employé pour des applications
variées, notamment en médecine, en cosmétique, pour I'éclairage avec des lampes a huile, et,
dés 6000 av. J.-C., pour I'étanchéité des bateaux. Les Egyptiens utilisaient I'asphalte dans le
processus de momification. Des historiens comme Diodore et Strabon mentionnent son
utilisation dans la construction des jardins suspendus de Babylone. Hérodote évoque une source
de bitume a Ardericca, pres de Suse, et des gisements auraient également été identifiés a
Zacynthe (Tles loniennes, Grece) et pres de I'lssus, un affluent de I'Euphrate. Dans plusieurs
langues d'Asie et du Moyen-Orient, la racine "naft" ou "neft" (naphte) est associée a la présence
d'hydrocarbures, souvent représentée par des noms de villages [16]. En Asie, des puits étaient
apparemment forés en Chine dés le ive siécle, utilisant des tiges de bambou pour I'extraction du
pétrole. Au Ve siecle, le pétrole était connu au Japon sous le nom « d'eau qui brlle », utilisé
pour divers usages. Au Xle siecle, Shen Kuo emploie le terme « huile de roche » dans son
encyclopédie Mengxi Bitan pour désigner le pétrole, croyant qu'il s'agissait d'un fluide
jaillissant continuellement des profondeurs de la terre. Au IXe siécle, Al-Razi décrit la
distillation du pétrole a l'aide d'un alambic, produisant du pétrole lampant, qui était utilisé par
les Byzantins et les Veénitiens, et qui aurait probablement été intégré dans le fameux « feu
grégeois », utilisé pour incendier les navires ennemis. Les Amérindiens utilisaient également le
pétrole pour calfeutrer leurs embarcations et pour ses supposées propriétés médicinales. En
1440, un document atteste de l'existence d'une « fontaine de poix noire » dans le village de

Lucacesti, marquant ainsi un point de départ important pour l'industrie pétroliére en Roumanie.
1.2 Le gisement de pétrole

Une croyance largement répandue assimile les gisements d'hydrocarbures a des lacs situés dans
des cavernes souterraines, accessibles par forage, ou le pétrole jaillirait sous I'effet de la pression
exercée par le gaz présent dans la cavité. Cette conception est souvent alimentée par des ceuvres
de fiction telles que Voyage au centre de la Terre de Jules Verne, A I'ombre des derricks de
Morris et Goscinny, ou encore L'odyssée d'Astérix d'Albert Uderzo. Cependant, la réalité est
bien différente. Le pétrole est en réalité capturé dans des formations rocheuses souterraines
poreuses, connues sous le nom de réservoirs. Un gisement d'hydrocarbures se compose d'un ou

plusieurs de ces réservoirs, comme l'indique I'étude de Cosse en 1988 [17].



1.3  Formation du pétrole

La genése du pétrole resulte de processus géologiques complexes au sein d'une région,
impliquant l'accumulation de matiére organique et vegétale, sa transformation en
hydrocarbures, ainsi que son confinement. Suite a ces processus, un gisement de pétrole peut
subir diverses évolutions en lien avec la tectonique des plaques. Il peut étre enfoui plus
profondément, connaitre une pyrolyse ultérieure et perdre certaines de ses fractions, pouvant
ainsi donner naissance a un gisement de gaz naturel. Dans certains cas, le gisement peut "fuir”,
permettant au pétrole de migrer a nouveau, soit vers la surface, soit vers un autre piege
géologique [18]. La formation d'un gisement de pétrole nécessite donc des conditions
géologiques tres particulieres, expliquant pourquoi seule une infime partie de la matiere
organique accumulée au cours des éres géologiques se transforme en énergie fossile, et

pourquoi ces ressources sont réparties de maniere trés inégale a travers le monde [19].
1.4 Accumulation de matiere organique

En régle générale, la biosphére possede une grande capacité a recycler la plupart des sous-
produits et débris organiques. Cependant, la matiére organique morte échappe a ce processus
de recyclage et se dépose par gravité, restant ainsi emprisonnée dans les sédiments minéraux et
échappant au cycle biologique normal. Ce phénoméne se manifeste principalement dans des
milieux particuliers, notamment dans des zones confinées, en climat tropical, et lors de périodes
de forte activité climatique, lorsque le volume de débris organiques dépasse la capacité de
recyclage de I'écosystéme local. C'est durant ces périodes que se forment ces dépéts riches en

matiére organique.
1.5 Maturation en hydrocarbures

A mesure que des couches de sédiments se superposent & la couche riche en matiéres
organiques, appelée "roche-mere", celle-ci subit une augmentation de température et de
pression. Dans ces conditions, la matiére organique est convertie en kérogéne, une substance
seche dispersée dans la roche sous forme de petits agrégats. La pyrolyse du kérogene se produit
lentement lorsque la température atteint un seuil critique, généralement d'au moins 50°C, en
fonction de la composition spécifique de la roche et du kérogéne, ainsi que des conditions
environnementales, qui doivent étre réductrices. Ce processus génere du pétrole et/ou du gaz
naturel, des composés plus riches en hydrogéne, en fonction de la composition du kérogéne et
des conditions d'enfouissement. Sous une pression suffisante, ces fluides migrent hors de la

roche-mére lors d'un phénomeéne appelé migration primaire. En général, la formation de la
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roche-meére remonte a plusieurs dizaines, voire centaines, de millions d'années avant que cette

migration ne se produise.
1.6  Piégeage des hydrocarbures

Les hydrocarbures sont naturellement moins denses que I'eau, ce qui leur permet de remonter
vers la surface de la Terre. Cependant, une partie de ces hydrocarbures est retenue dans des
zones perméables du réservoir, telles que les couches de sable, de carbonates ou de dolomites,
appelées « roches-réservoirs ». lls sont piegés grace a la présence d'une couche imperméable
composée de matériaux comme l'argile, le schiste ou le gypse, formant une structure de « piége
». Ces structures de piégeage sont cruciales pour I'exploitation pétroliere, car elles permettent
de retenir les hydrocarbures et de limiter leur fuite vers les couches supérieures. Les formes et
types de ces structures peuvent varier, offrant ainsi plusieurs mécanismes pour piéger les

hydrocarbures et permettre leur extraction future [20].
1.7  Larécupération du pétrole

Un gisement pétrolier est généralement exploité en trois étapes, les deux premiéres permettent
de récupérer environ 30 % a 50 % des hydrocarbures. Lors de la premiere étape, appelée
récupération primaire, une pression inférieure a celle du réservoir est créée au fond des puits,
facilitant ainsi la remontée naturelle des hydrocarbures vers la surface. Cette méthode permet
de récupérer environ 5 % a 25 % des réserves initiales en fonction de la nature du pétrole.
Ensuite, la récupération secondaire, ou Secondary Oil Recovery (SOR), consiste a injecter de
I'eau ou du gaz dans le gisement pour maintenir la pression et pousser davantage d'huile vers
les puits de production. Cela permet de récupérer en moyenne 20 % a 40 % des réserves
totales [21].

Pour maximiser la récupération des hydrocarbures restants, des techniques de récupération
tertiaire, €¢galement connues sous le nom de Enhanced Oil Recovery , sont mises en ceuvre. Ces
techniques incluent I'injection de gaz miscibles, I'injection de produits chimiques (tels que des
alcalins, des surfactants ou des polymeéres), ainsi que l'injection de vapeur, visant a réduire la
viscosité du pétrole et a améliorer sa mobilité. Ces méthodes peuvent permettre de récupérer
jusqu'a 10 % a 20 % supplémentaires des reserves initiales, portant ainsi le total récupéré a

environ 50 % a 70 % des hydrocarbures présents dans le gisement [22].

L'EOR a pour objectif de récupérer I'huile résiduelle en altérant ses caractéristiques de mobilité

par des methodes thermiques ou chimiques. Malgré leurs promesses, ces techniques sont



souvent complexes et codteuses, nécessitant des conditions économiques favorables, surtout

lorsque les prix du pétrole sont élevés [23].
1.7.1 Origine et développement du pétrole et des formations géologiques réservoirs

Avec le temps, I'érosion des roches entraine la formation de sédiments qui s‘accumulent
progressivement dans les fonds marins ou sur les terres émergées, piégeant ainsi la matiere
organique dans ces dép6ts. L'accumulation continue de ces couches sédimentaires provogue
une augmentation de la pression et de la température lors de leur enfouissement (Figure 1.1). A
un certain seuil de pression et de température, la décomposition thermique des composés
organiques, désignés sous le terme de kérogene, débute. Ce processus de craquage thermique
conduit a la formation de pétrole, un mélange complexe de composés organiques. Ce dernier
comprend des paraffines (alcanes linéaires), des naphténes (cycloalcanes), des molécules
aromatiques, des acides naphténiques, des résines, et des asphalténes (molécules organiques de
grande taille, principalement constituées de cycles aromatiques et d'hétéroatomes). Les
éléments prédominants dans ces composés sont le carbone et I'hydrogene, bien que le pétrole

puisse également contenir des traces de soufre, d'azote et d'oxygéne [24].

Le pétrole et les gaz associés, étant moins denses que l'eau, s'échappent de la roche-mere a
travers des formations rocheuses poreuses. Lorsqu'ils rencontrent une roche de couverture,
c'est-a-dire une couche imperméable, leur migration est interrompue, et le pétrole ainsi que le

gaz s'accumulent dans ce milieu confiné pour constituer un réservoir

Systéme pétrolier

Suintement de

Roche couverture % , pétrole
\ Roche couverture
»
Immaturité
thermique
~

Roche

reservoir - Fenétre a huile

- F J
Roche _—

- Fenétre a gaz
mere

Figure 1.1. Illustration de la formation des réservoirs pétroliers [25].
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. Une roche réservoir se caractérise par sa perméabilitée et sa porosité, des propriétés qui
dépendent a la fois de la composition minéralogique de la roche et de la nature du pétrole qu'elle
contient. Nous examinerons par la suite l'importance de ces parameétres, explorés en

pétrophysique, dans le contexte de la production pétroliére.
1.7.2 Mécanismes physiques liés a la récupération

Lors de la récupération primaire, un flux simultané ou successif d'huile, de gaz et d'eau salée
est extrait du réservoir vers les puits de production et la surface. Cependant, a mesure que la
pression du réservoir diminue, la production de pétrole décroit également, laissant une fraction
résiduelle d'huile emprisonnée dans la roche. Pour pallier cette baisse de rendement, des
techniques de récupération secondaire, telles que l'injection d'eau (waterflooding) ou de gaz,
sont employées afin de maintenir la pression du réservoir et de déplacer davantage d'huile vers
les puits de production. Bien que ces méthodes permettent de récupérer une quantité
significative d'huile supplémentaire, une fraction non négligeable demeure encore enfermée

dans la roche aprés cette phase.

Parallelement, d'importantes quantités d'eau et, parfois, de gaz restent également emprisonnés
dans le réservoir. La nature de la roche réservoir influence cette rétention : une roche
hydrophobe favorisera la rétention de pétrole, tandis qu'une roche hydrophile retiendra plut6t
de l'eau. Cette affinité est directement influencee par la composition minéralogique de la roche
et les propriétés des fluides présents. Dans les techniques de récupération tertiaire, l'injection
de fluides complexes, tels que des produits chimiques, vise a surmonter les forces capillaires
qui emprisonnent le pétrole et ainsi en améliorer I'extraction [26].

La dynamique des fluides dans un réservoir peut étre décrite par un modele simplifié, composé
d'une surface solide (la roche) et de deux fluides non miscibles : le pétrole et I'eau. En conditions
d'équilibre, le pétrole peut se retrouver emprisonné par I'eau environnante en raison des forces
capillaires. Les conditions de piégeage dépendent principalement des caractéristiques de la
roche réservoir et des tensions interfaciales entre les fluides. Pour libérer le pétrole ainsi piégé,
il est nécessaire d'introduire des perturbations dans le systeme, telles que I'injection d'eau ou de
gaz lors de la récupération secondaire, ou encore I'utilisation de formulations chimiques durant
la récupération tertiaire. Ces interventions modifient les équilibres fluidiques et alterent les
propriétés d'écoulement a différentes échelles, facilitant ainsi la mobilisation du pétrole [27].
Les roches réagissent difféeremment au passage des fluides, une roche avec une perméabilité
élevée permet un écoulement plus facile du pétrole, réduisant ainsi sa saturation dans la matrice
rocheuse. Chaque fluide présente également une mobilité distincte a travers la roche, influencée
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par ses propriétés physiques et la nature du milieu poreux. La compréhension des phénomenes
de piégeage et d'écoulement diphasique dans un milieu poreux est essentielle pour optimiser les
processus de récupération assistée du pétrole. Apreés la récupération secondaire, une saturation
résiduelle d'huile peut persister, soit par adsorption sur les parois des pores, soit en obstruant
partiellement ou totalement certains canaux poreux, empéchant ainsi son écoulement [28].

1.8 Physique de la récupération du pétrole

La récupération pétroliere est un processus complexe qui nécessite une compréhension
approfondie des dynamiques physiques régissant le comportement des fluides dans les
réservoirs souterrains. Ce domaine d'étude s'appuie sur des principes fondamentaux de la
physique des fluides et de la géologie, afin d'optimiser I'extraction des hydrocarbures. Les
mécanismes physiques, tels que le piégeage des gouttes, la perméabilité, la porosité, la
tortuosite et la surface spécifique des roches, influencent directement I'efficacité des techniques
de récupération. Une analyse détaillée de ces dynamiques permet non seulement d'améliorer les
méthodes actuelles, mais également de développer des stratégies innovantes pour maximiser le
rendement des réserves de pétrole. Cette section se penchera sur chacun de ces aspects, mettant

en lumiére leur importance et leur impact sur la récupération assistée du pétrole.
a) Piégeage d’une goutte dans un systéeme diphasique

Le piégeage d’une goutte dans un systeéme diphasique est un phénomene crucial dans le cadre
de la récupération pétroliere, particulierement lors des processus de récupération assistée. Dans
un réservoir, le pétrole coexiste avec I'eau (ou le gaz) dans un état diphasique, ou chaque phase
interagit de maniére complexe. Ce piégeage se produit lorsque des gouttes de pétrole, soumises
aux forces capillaires et a la tension de surface, sont retenues dans les pores des roches

réservoirs.

Les facteurs influencant ce piégeage comprennent la taille et la forme des pores, ainsi que les
propriétés de mouillage des fluides. Un fluide est considéré comme mouillant si sa tension de
surface est inférieure a celle de l'autre fluide, favorisant ainsi la formation de films ou de
pellicules autour des gouttes. Par exemple, lorsque I'eau est la phase continue, le pétrole peut
se retrouver piégé, formant des gouttes isolées dans les pores, ce qui limite son mouvement vers

le puits de production.

L'efficacité de la récupération dépend souvent de la capacité a déloger ces gouttes piégées.
L'utilisation d'agents surfactants ou de techniques d'injection d'eau améliorée peut modifier la

tension de surface, facilitant ainsi la désorption des gouttes de pétrole. De plus, comprendre les
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mécanismes de piégeage permet d'optimiser les conditions du réservoir, telles que la pression

et la température, afin de favoriser la mobilité des hydrocarbures.

Ainsi, le piégeage d’une goutte dans un systeme diphasique constitue une composante
essentielle des dynamiques de récupération pétroliére. Une comprehension approfondie de ce
phénoméne permet de concevoir des stratégies de récupération plus efficaces, augmentant
I'extraction des ressources pétrolieres tout en réduisant les codts et en améliorant I'efficacité

globale des opérations.
b) La perméabilité

La perméabilité est une caractéristique d'un matériau solide, tel que la roche dans notre contexte,
qui indique sa capacité a permettre le passage d'un fluide a travers sans altérer sa structure
interne [29] . Un matériau est considéré comme perméable s'il permet a une quantité
substantielle de fluide de le traverser, proportionnelle a la vitesse moyenne d'écoulement. A
I'inverse, un matériau est qualifié de peu perméable ou imperméable s'il résiste au passage du
fluide. La perméabilité d'un matériau est généralement déterminée expérimentalement a l'aide
de la loi de Darcy [30].

Lorsque I'on introduit un deuxiéme fluide immiscible dans le milieu poreux, les conditions
d'écoulement changent en fonction des affinités entre chaque fluide et le matériau traversé.
Avant d'examiner ces conditions spécifiques, il est utile de rappeler la notion de saturation. Les
saturations en huile (So) et en eau (Sw) données par les équations (1.1) et (1.2) désignent

respectivement les fractions volumiques occupées par chaque fluide dans les pores du matériau.

Sw = |pore 1.1
v w+o (1)
So = |pore 1.2

0~ w+o (12)

Fréguemment, ces valeurs sont mesurées avant et aprés l'application d'un processus de
récupération afin d'évaluer son efficacité. Plus spécifiquement, la saturation en huile résiduelle
(Sor), qui est un paramétre largement utilisé pour évaluer les performances des processus de

récupération améliorée.

En pratique, il est possible de déterminer les variations de certaines caractéristiques telles que

la pression capillaire, la tension interfaciale et la longueur caractéristique du milieu (dans notre
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cas, le diametre du pore) en fonction des saturations. Ces variations peuvent étre analysées a

I'aide d'outils bien établis, tels que les courbes de drainage-imbibition [31].

Ainsi, lorsque deux fluides traversent un méme matériau solide, nous pouvons déterminer une
perméabilité partielle (ki) pour chaque fluide. Cette mesure refléte la facilité avec laquelle un
fluide spécifique peut se déplacer a travers le matériau sous un gradient de pression imposé

dans le flux global.

(8)

Figure 1.2. La perméabilité relative d’un fluide dans un écoulement multiphasique (A:gris
obscur pour I’huile et gris claire par ’eau), peut étre exprimée en fonction des perméabilités

partielles des fluides en écoulement simple (B et C) [32].

Comme exemple, la Figure 1.2 illustre une quantité donnée d'huile (O) et d'eau (W) traverse un
matériau solide de perméabilité k. Les termes kw et ko désigneront respectivement les
perméabilités de la roche lorsque ces deux fluides s'écoulent séparément sous un gradient de
pression dP/dl. Ce qui nous permet de calculer la perméabilité partielle ki donnée par I’équation

(1.3) suivante :

_ _Vimi
ki = (dP/dl) 43

Ou V; représente le débit volumique du fluide et #i est la viscosité .

Toutefois, lorsqu'il y a un écoulement simultané de I'eau et de I'huile, il est courant d'introduire
la notion de perméabilite relative kyi. Cela se traduit par le rapport entre la perméabilité partielle
ki d'un fluide a une saturation donnée S; et la perméabilité absolue du fluide k, exprimé par
I'équation 1.4 suivante :

_ VSin;
kr;

" k(dP/dl) (14
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Ou kri représente la perméabilité relative ; k est la perméabilité et Si correspond a une saturation

donnée.

Dans un réservoir de pétrole, la configuration des pores, la viscosité des fluides et les forces en
jeu influent significativement la perméabilité relative. Cette propriété affecte directement la

capacité des fluides a se déplacer dans le réservoir.
c) Laporosité

La porosité d'un milieu poreux est définie comme le rapport entre le volume des pores v, et le

volume total du milieu v, exprimée par I'équation (1.5) suivante :
]
¢ = or (15)

Dans les systemes poreux, les pores peuvent étre interconnectés ou séparés (voir Figure 1.3),

Nous distinguons ainsi la porosité résiduelle, constituée par les pores isolés, et les pores effectifs

ou utiles, constitués par les pores interconnectes [28].

Les valeurs typiques de porosité dépendent du type de systeme de pores. Pour les grés
consolidés, la valeur de porosité est comprise entre 0,1 et 0,3, et pour les sables non consolidés
entre 0,3 et 0,4.

Figure 1.3. lllustration d’un milieu poreux avec plusieurs types de pores [33].

Les pores dans les milieux poreux peuvent étre classés en deux catégories principales, les pores

isolés et les pores connectes.

a) Les pores isolés, egalement appelées pores fermés, influencent les propriétés macroscopiques
du materiau, telles que la densité, la résistance mécanique et la conductivité thermique.
Cependant, ces pores ne participent pas aux flux de fluides ni aux processus d'absorption,

limitant ainsi leur réle dans la récupération des hydrocarbures.
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b) Les pores connectés, également appelés pores ouverts, facilitent la circulation des fluides a
travers le milieu. Ces pores peuvent étre classés selon leur ouverture, certains sont ouverts a
une seule extrémité (comme les pores aveugles b et f), tandis que d'autres s'ouvrent a deux
extrémités (comme les pores e). En outre, leur géométrie varie ; par exemple, certains sont
cylindriques (c ou f), d'autres prennent la forme de bouteilles (b) ou d'entonnoirs (d). Cette
diversité de formes affecte non seulement la perméabilité, mais aussi la maniére dont les fluides

interagissent avec le milieu poreux.

g) Rugosité de la surface : bien que la rugosité de la surface ne crée pas de porosité a proprement
parler, elle introduit des irrégularités qui peuvent influencer le comportement d'écoulement des
fluides. Cette rugosité peut accroitre I'adsorption des fluides sur la surface des pores, modifiant

ainsi les propriétés d'écoulement et d'absorption des hydrocarbures dans le réservoir.
d) Tortuosité

La tortuosité caractérise la structure des milieux poreux en ce qui concerne la conductivité
hydraulique et la dispersivite. Les milieux poreux, en particulier les milieux naturels tels que
les roches et les sols, sont des systemes désordonnés avec de nombreuses tailles de pores et des
formes de grains différentes. Les chemins d'écoulement dans ces milieux ne sont pas droits, et

une particule parcourt une distance qui est supérieure a la longueur de I'échantillon.

La tortuosité T est une propriété intrinseque de chaque milieu. C'est une fonction du rapport de
la longueur du trajet réel entre deux points Lg a la distance rectiligne Ls qui les sépare. Puisque

Lg > Ls, le facteur de tortuosité T est supérieur a 1.
©=(32)

(O OOO e
O O g
CO O O I

Figure 1.4. Diagramme représentatif pour montrer la différence de tortuosite [34].
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e) Surface spécifique

La surface spécifique est la surface totale du sol en contact avec les fluides. Exprimée en m?/g.
Dans un systéme de pores cubiques de volume v contenant ] sphéres de rayon r et de densité p,
un volume H?2 peut étre associé a chaque sphére dans le systéme de pores, la porosité (¢) de ce

systéme est alors représentée par I'équation (1.6) suivante :

v H3—4/ 37 4 3 _
¢=7”=—H§ =1—§Tl'() n (1.6)

Ou vp represente le volume des pores ; v est le volume total ; H est la hauteur ; r est le rayon et
fj est une variable associée a la structure des pores
En second lieu, la surface spécifique Ssp de chaque sphére peut étre exprimeée par I'équation

(1.7) suivante , ou Ms représente la masse de la sphére :

Ssphere 4nr? 3
Ssp = == (1.7)
MS pgnr3 pPT

Logiquement, plus la taille des particules est petite, plus la surface spécifique est grande. Par
exemple, la surface spécifique des gres se situe entre 0,5 et 5 m#/g, tandis que celle des argiles
est d'environ 100 m#/g.

Dans ce chapitre, il a été question de mettre en relief la formation du pétrole a partir de matiere
organique dans les sédiments, suivie d'une transformation thermique sous pression et
température élevées, générant des hydrocarbures. Ces derniers migrent vers des roches-
réservoirs, ou ils sont piégés par des couches imperméables. L'exploitation des réserves
s'effectue par des méthodes de récupération primaire, secondaire et tertiaire. La récupération
primaire, utilisant les mécanismes naturels du réservoir, permet d'extraire 5 % a 30 % du pétrole
initial. La récupération secondaire, par injection d'eau ou de gaz, augmente le taux de
récupération jusqu'a 50 %. Les techniques de récupération tertiaire, qui incluent I'injection de
vapeur, de gaz miscible ou de produits chimiques, visent a extraire 5 % a 20 % supplémentaires
des réserves. Comprendre les phénomeénes de piégeage capillaire et la dynamique d'écoulement

dans les réservoirs est essentiel pour améliorer I'efficacité de ces méthodes.

17



Chapitre?2 :
La récupération assistée du pétrole par

voie chimique

18



2.1  Larécupération assistée du pétrole (EOR)

La récupération assistée du pétrole constitue un élément clé de I'industrie pétroliére, cherchant
a maximiser I'extraction des hydrocarbures tout en améliorant I'efficacité des opérations. Parmi
les différentes techniques d'EOR, la récupération chimique se distingue par ses solutions

novatrices visant a optimiser les performances de récupération [35].

Ce chapitre examine en détail les méthodes et technologies couramment utilisées en EOR, en
mettant particulierement l'accent sur l'injection de polyméres, la réduction de la tension
interfaciale et I'utilisation de tensioactifs. Nous mettrons en avant les mécanismes sous-jacents

a chacune de ces approches ainsi que leurs avantages respectifs pour le secteur.

L'injection de polymeéres dans le processus de récupération du pétrole a pour objectif principal
d'augmenter la viscosité de I'eau injectée. Cette augmentation de viscosité améliore I'efficacité
du déplacement du pétrole vers les puits de production en réduisant le phénomene de drainage
et en favorisant une meilleure interaction entre les phases. De plus, en augmentant la mobilité
du pétrole dans le réservoir, les polymeéres facilitent son extraction, permettant ainsi une
circulation plus fluide a travers les formations géologiques. Par ailleurs, l'utilisation de ces
agents modifie les propriétés interfaciales entre I'eau, le pétrole et la roche, contribuant a
désengorger les pores du réservoir et a libérer le pétrole piégé, ce qui optimise le rendement de

I'extraction [36].

Nous aborderons également les avantages et les inconvénients de chaque méthode d'EOR, ainsi
que les défis techniques et économiques liés a leur mise en ceuvre a grande échelle. Enfin, nous
étudierons les opportunités d'avenir dans le domaine de I'EOR chimique, notamment en ce qui
concerne le développement de nouvelles technologies et I'optimisation des procédés existants
pour répondre aux besoins croissants de l'industrie pétroliére en matiére de récupération de
pétrole [37] .

En combinant une analyse approfondie des principes fondamentaux de I'EOR avec une
exploration des applications pratiques et des tendances émergentes, ce chapitre vise a offrir un

apercu complet de I'importance et du potentiel de I’EOR dans 1'industrie pétroliére moderne.
2.2  Alkalins-Surfactant-Polymer

L’ASP (Alkalins-Surfactant-Polymer) est une méthode innovante de récupération assistée du

pétrole qui combine l'injection d'alcalins, de tensioactifs et de polyméres pour améliorer
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I'extraction des hydrocarbures. Cette technique se distingue par sa capacité a modifier les

propriétés des fluides dans le réservoir, optimisant ainsi les processus d'extraction.

Les alcalins, tels que I'hydroxyde de sodium, jouent un role crucial en augmentant le pH de la
solution d'injection. Cette élévation du pH favorise la saponification des acides présents dans
le pétrole, générant des tensioactifs qui améliorent I'interaction entre I'eau et le pétrole. En
parallele, les tensioactifs injectés réduisent la tension interfaciale entre ces deux fluides,

facilitant le déplacement du pétrole résiduel vers les puits de production.

Les polymeres ajoutés a la formulation sont essentiels pour accroitre la viscosité de la solution
d'injection. Une viscosité plus élevée permet un contréle plus efficace du front d'injection,
contribuant ainsi a un déplacement plus uniforme du pétrole. Ce mélange synergique d'alcalins,
de tensioactifs et de polymeéres crée un environnement favorable pour I'extraction des

hydrocarbures, en optimisant les conditions d'écoulement dans le réservoir.

L'ASP présente plusieurs avantages significatifs, notamment une augmentation du taux de
récupération des hydrocarbures et une réduction de I'impact environnemental lié aux opérations
d'extraction. Cependant, cette technique n'est pas sans défis, tels que la nécessité de formuler
des mélanges optimaux et de gérer la salinité des réservoirs. En dépit de ces obstacles, I’ASP
représente une approche prometteuse pour répondre aux besoins croissants de l'industrie

pétroliere en matiére de récupération efficace et durable.
2.2.1 Les Alcalins

Les sels alcalins sont composés de sels ioniques, d’'un métal alcalin ou de métaux alcalino-
terreux. Leur réle est crucial dans les applications de récupération assistée du pétrole, car ils
réagissent avec les acides naturels présents dans le pétrole lourd pour former des tensioactifs in
situ. Ce processus est expliqué par les réactions de saponification. Les agents alcalins les plus
couramment utilises sont le carbonate de sodium et I'nydroxyde de sodium [38]. Il est important
de noter que l'ajout de ces alcalins modifie I'environnement de pH dans le réservoir,

principalement en raison de la dissociation des solutions alcalines indiquées ci-dessous :
NaOH: NaOH 5 Na"'+OH"
NaCOs: Na;CO3 —— » 2Na* + CO%3

COs” —  » H)OHCO3 + OH"
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Les applications d'injection alcaline ont été reconnues et mises en ceuvre deés 1917. Toutefois,
leur utilisation n'était ni courante ni particulierement réussie a cette époque [39]. Aujourd'hui,
les applications modernes de I'alcalin sont généralement réalisées sous forme d'injection
alcaline-polymére ou d'injection alcaline-tensioactif-polymere. Un exemple notable de
I'application réussie de la méthode ASP est I'opération effectuée dans le champ de Tanner au
Wyoming, aux Etats-Unis, ol le réservoir de grés posséde une température de 79 °C. Cette
opeération a été lancée apres une phase de balayage a I'eau, et la coupe d'huile au début de I'ASP
était de 43 %. L'objectif de cette opération de balayage chimique était de produire un
supplément de 17 % de I'OOIP (Original Qil In Place) au-dela de ce que la phase de balayage

a I'eau aurait pu fournir [40].

2.2.2 Les surfactants

Les agents tensioactifs, ou surfactants, sont des molécules amphiphiles, caractérisées par la
présence d'une partie polaire hydrophile et d'une partie apolaire hydrophobe. Cette dualité
confére aux surfactants la capacité de solubiliser des substances dans des milieux variés,
favorisant leur utilisation dans des applications pétrolieres. La partie polaire permet la solubilité
dans des solvants polaires tels que I'eau, tandis que la partie hydrophobe favorise la solubilité
dans des solvants apolaires, comme les huiles. La proportion respective de ces deux éléments
influence les propriétés fonctionnelles des surfactants, qui peuvent adopter différentes
configurations , une téte hydrophile avec une queue hydrophobe, une téte hydrophile avec deux
queues hydrophobes, ou encore des structures plus complexes telles que les surfactants a double
téte ou les surfactants gémellaires , constitués de plusieurs groupes hydrophiles et hydrophobes
reliés par des liaisons covalentes [41].

Dans le contexte de la récupération assistée du pétrole, les surfactants jouent un role crucial en
facilitant la formation d'émulsions. Ils se fixent a l'interface de deux liquides non miscibles,
comme I'huile et I'eau, réduisant ainsi la tension interfaciale entre ces phases. Ce phénomene
favorise la solubilisation du film interfacial et permet I'émulsification, entrainant la dispersion

efficace d'un liquide non miscible dans un autre [42].

Les systémes ou coexistent deux liquides non miscibles sont classifiés comme dispersions.
Dans le domaine de I'EOR, nous nous concentrons particulierement sur les émulsions fluides.
Ces derniéres nécessitent I'ajout d'agents émulsifiants, tels que les surfactants, pour stabiliser le

mélange. On distingue plusieurs types d'émulsions fluides [43].
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Emulsion huile dans eau : ol des gouttelettes d'huile sont dispersées dans une phase

agueuse continue.

Emulsion eau dans huile : ou des gouttelettes d'eau sont dispersées dans une phase

huileuse continue.

Emulsions complexes : telles que celles ol une gouttelette d'huile est dispersée dans

une plus grande gouttelette d'eau, elle-méme dispersée dans de I'huile.

Les émulsions huile dans eau sont parfois désignées comme émulsions inverses. Par ailleurs,

les émulsions peuvent étre classées selon la taille des gouttelettes dispersées :

Microémulsions

thermodynamiquement stables gréce a une tension interfaciale réduite.

Macroémulsions

: avec des gouttelettes de taille inférieure a 10 nm, elles sont

présentant des gouttelettes supérieures a 1 um, elles sont

thermodynamiquement instables, les phases tendant a se coalescer pour minimiser

I'énergie interfaciale.

En termes d'équilibre de phase, Winsor a proposé une classification des microémulsions en

quatre types :

Type |

tensioactifs solubles dans I'eau sous forme de monomeres.

. émulsion huile dans eau, caractérisée par une faible concentration de

Type Il : émulsion eau dans huile, avec des tensioactifs préférentiellement solubles dans

la phase huileuse.

Type 11 : systeme a trois phases, ou I'excés d'eau et d'huile coexiste avec une phase

intermédiaire riche en tensioactifs.

Type 1V : solution micellaire résultant de I'ajout de tensioactifs a de l'alcool.
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Figure 2.1. Les quatre types de microémulsions (Winsor I, 11, | et 1V) [44] .
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Dans le cadre de la récupération assistée du pétrole, le systeme Winsor 111 s'avere crucial pour
maximiser l'efficacité des procédés. Ce systéme, caractérisé par la présence de micelles de
surfactant dans une phase huileuse, facilite la mobilisation du pétrole piégé en diminuant la
viscosité de I'huile. L'utilisation de formulations optimisées favorisant I'apparition du systeme
Winsor 111 permet d'ameéliorer I'extraction du pétrole, en particulier dans les réservoirs
complexes. En intégrant cette approche dans les stratégies de formulation des agents EOR, il
est possible d'optimiser les performances de récupération, en particulier dans des conditions de
réservoir difficiles [45-47] .

2.2.3 Les Polyméres

Les polymeres jouent un réle clé dans les opérations de récupération assistée du pétrole, en
particulier lors des étapes avancées du processus, lorsque les méthodes de récupération primaire
et secondaire ne permettent plus d'extraire efficacement le pétrole résiduel. Lorsque la coupure
d'eau augmente et que la production pétroliere devient économiguement non viable, I'injection

de polymeres est utilisée comme technique de récupération tertiaire.

Cette approche consiste a injecter des solutions de polymeres dans le réservoir pour augmenter
la viscosité de I'eau injectée, réduisant ainsi la mobilité de celle-ci par rapport au pétrole. Ce
phénomene améliore le rapport de mobilité, un facteur crucial qui détermine I'efficacité du
balayage du pétrole dans le réservoir. En effet, un meilleur rapport de mobilité permet de réduire
les "percées d'eau”, un phénomeéne indésirable ou I'eau contourne le pétrole et atteint
prématurément les puits de production, rendant le processus de récupération moins efficient
[48].

2.2.3.1 Types de polyméres

Les polymeéres utilisés dans la récupération assistée du pétrole présentent une gamme diversifiée
de propriétés, qui influencent leur performance en fonction des conditions du réservoir. lls sont
classés principalement en deux catégories : les biopolymeres et les polymeres synthétiques.
Chacune de ces catégories a ses avantages spécifiques ainsi que ses limitations, ce qui nécessite

un choix approprié en fonction des caractéristiques du réservoir et des objectifs de production.
a) Les biopolymeéres

Les biopolymeéres sont des macromolécules produites naturellement par des organismes

vivants, notamment des micro-organismes, des plantes, ou des animaux. lls sont souvent
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constitués de longues chaines de polysaccharides rigides, ce qui leur confere des propriétés

rhéologiques intéressantes pour les applications EOR.

L'un des biopolymeéres les plus utilisés est la gomme de xanthane, produite par fermentation du
glucose a l'aide de micro-organismes tels que Xanthomonas campestris. Ce biopolymere se
distingue par sa capacité a former des chaines rigides, offrant ainsi une résistance mécanique
potentiellement supérieure a celle des polymeéres synthétiques. Des tests pilotes ont démontré
I'efficacité de la gomme de xanthane dans la réduction de la coupure d'eau et I'augmentation de
la production de pétrole, comme ce fut le cas dans le champ pétrolifére de Gudong en Chine.
L'utilisation de la gomme de xanthane dans ce champ a permis d'améliorer la performance de
I'EOR en augmentant la viscosité de la solution injectée, ce qui a favorisé un meilleur balayage

du réservoir et une mobilisation plus efficace du pétrole résiduel.

Cependant, bien que les biopolymeéres soient souvent plus respectueux de I'environnement et
biodégradables, ils présentent certaines limitations. Leur sensibilité a la dégradation bactérienne
et leur codt relativement plus élevé peuvent limiter leur utilisation a grande échelle, en
particulier dans des environnements réservoirs hostiles, comme ceux a haute salinité ou a haute

température.
b) Les polymeéres synthétiques

Les polymeéres synthétiques, tels que le polyacrylamide (PAM) et son dérivé, le HPAM, sont
les polymeres les plus couramment utilisés dans les opérations d'EOR. Ces polymeéres sont tres
appréciés pour leur capacité a produire des viscosités elevées a de faibles concentrations, ce qui

permet de réduire les colts tout en augmentant I'efficacité de la récupération.

- Polyacrylamide (PAM) : Le PAM est un polymeére hydrosoluble qui forme de longues
chaines linéaires, augmentant ainsi la viscosité de la solution injectée. 1l est peu colteux,
stable et présente une bonne solubilité dans I'eau, ce qui en fait un choix privilégié pour
de nombreuses opérations d'injection. Cependant, il a tendance a s'adsorber a la surface
des roches, ce qui réduit son efficacité et nécessite I'utilisation de concentrations plus
élevées pour compenser cette perte. L'adsorption du PAM sur les roches est un probleme
majeur, car elle réduit la mobilité du fluide et compromet la rentabilité du processus de
récupération. Pour minimiser ce phénomene, des solutions alcalines, comme
I'hydroxyde de sodium (NaOH) ou I'hydroxyde de potassium (KOH), sont souvent
ajoutées pour hydrolyser le PAM, rendant ainsi le polymere plus efficace et limitant son

adsorption.

24



- Polyacrylamide partiellement hydrolyse : Le HPAM est une forme modifiee du PAM,
ou une partie des groupes amides est convertie en groupes carboxylates (-COO") par
hydrolyse. Cette modification chimique augmente sa sensibilité aux ions présents dans
le réservoir, ce qui améliore la stabilité du polymeére dans des environnements a forte
salinité. Le HPAM est largement utilisé en raison de sa résistance a l'activité
bactérienne, de son faible colt et de sa bonne compatibilité avec les eaux salines.
Néanmoins, il reste sensible aux forces de cisaillement, a la dureté de I'eau et aux
conditions de pH extrémes, ce qui peut limiter son application dans certains

environnements difficiles, comme les réservoirs a haute température.

2.3 Mécanismes de transport des polymeres dans les systémes poreux

Dans les systemes poreux, le transport des polymeres est influencé par plusieurs mécanismes
interconnectés qui déterminent leur efficacité lors des opérations de récupération assistée du
pétrole. Les propriétés rhéologiques des polymeéres jouent un réle crucial dans leur mobilité,

affectant a la fois leur viscosité et leur capacité a s'adapter aux structures poreuses.
2.3.1 Lamobilité

La mobilité (M) est un paramétre crucial dans le contexte de la récupération assistée du pétrole,
définie comme le rapport entre la perméabilité relative (k) et la viscosité (n;) d'un fluide donné.
Cette relation exprime la facilité avec laquelle une phase peut circuler a travers un milieu
poreux, reflétant ainsi sa fluidité et son comportement en présence d'autres phases.

Mathématiquement, la mobilité peut étre formulée comme suit dans I'équation (2 .1) [49] .
M; = (Kri/m) (2.1)

Une mobilité élevée indique une meilleure capacité d'un fluide a se déplacer dans les pores d'un
réservoir, ce qui est essentiel pour optimiser la récupération du pétrole. Dans les systemes
d'injection de polymeres, la modification de la viscosité des fluides injectés influence
directement la mobilité, ce qui peut étre exploité pour améliorer I'efficacité des processus de
récupération. En ajustant les propriétés rhéologiques des solutions polymériques, il est possible
d’atteindre un équilibre optimal entre les forces visqueuses et les forces capillaires, favorisant
ainsi le déplacement du pétrole résiduel vers les zones de production. Une compréhension
approfondie de la mobilité est donc essentielle, selon I'équation (2.2), pour concevoir des

stratégies efficaces d'injection de polymeres dans le cadre de la récupération assisté

25



(kryw/nw)
<kr0/ no)

Ou krw représente la perméabilité relative de 1’eau ; kro la perméabilité relative de I'huile ;

M = (2.2)

no la viscosité de I'eau et 5w la viscosité de I’huile.

» SiM; <1 : Dans ce scénario, la phase qui se déplace est moins fluide que la phase qui
est déplacée. Cette configuration est particulierement favorable a un balayage efficace,
car elle favorise la récupération maximale des fluides du réservoir. Une faible mobilité
du fluide injecté permet une meilleure interaction avec le pétrole résiduel, garantissant
ainsi une extraction optimale.

» Si M; > 1: Dans cette situation, la phase déplacée est plus fluide que la phase qui se
déplace. Cela présente un risque de déviation visqueuse, ou le fluide injecté trouve un
chemin préférentiel a travers le réservoir. Ce phénomene peut réduire I'efficacité du
balayage et, par conséquent, entraver la récupération des fluides. Il devient alors
essentiel de controler la viscosité des fluides injectés afin de minimiser ce risque et

d'assurer une distribution homogene dans le milieu poreux.

Le phénoméne de mobilité est étroitement lié aux variations de perméabilité dans les milieux
poreux et est souvent associé a l'instabilité de Saffman-Taylor. Cette instabilité se manifeste
dans des configurations géométriques spécifiques, telles que celles des cellules de Hele-Shaw.
Dans des conditions simplifiées de déplacement diphasique, sans milieu poreux, cette instabilité
apparait par la formation de "doigts" de fluide moins visqueux s'infiltrant dans un fluide plus

visqueux [50].

Avant I'apparition de cette instabilité, la tension interfaciale maintient la stabilité de I'interface
entre les deux fluides. Cependant, lorsque la surpression générée devient suffisamment
importante, I'interface entre les fluides se déforme, conduisant a la formation de ces doigts. Ces
doigts peuvent évoluer, souvent en un doigt principal, surtout lorsque la vitesse d'écoulement
est élevée. Dans une cellule de Hele-Shaw rectangulaire, le doigt principal occupe généralement

la moitié de la largeur du canal.

Les conditions favorables a un balayage efficace et a la formation de doigts visqueux sont
cruciales pour optimiser les opérations de récupération assistee du pétrole. Une meilleure
compréhension de l'instabilité de Saffman-Taylor et de son interaction avec la mobilité des

fluides peut fournir des indications précieuses pour améliorer les formulations de fluides
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injectés, minimisant ainsi les risques de déviation visqueuse et maximisant I'efficacité du

balayage (Figure 2.2).

Figure 2.2. Schéma d’un balayage avec des conditions de mobilité différentes. Une relation

de mobilité M >1 donne lieu au phénomeéne de digitation visqueuse [32].

Dans la situation initiale illustrée & gauche, la saturation initiale en huile (So) entre les points A

et B est représenté.

» Lorsque le ratio de mobilité (M) est inférieur ou égal a 1, un balayage efficace réduit
considérablement la saturation d'huile (Sor) dans la zone AB.
> Enrevanche, lorsque M est supérieur a 1, le balayage est moins efficace, et la saturation

d'huile dans le méme secteur (Smor+ ) ne diminue pas de maniére significative [51] .

Analyser l'efficacité de I'extraction sélective de I'huile piégée dans un puits en considérant
chaque phénomeéne de maniére indépendante est une tache complexe. Toutefois, il est possible
d'établir une relation entre les forces agissant a I'échelle microscopique et l'efficacité du

déplacement a cette échelle. Cette relation sera approfondie dans la suite de ce chapitre.
2.3.2 Interaction entre forces visqueuses et capillaires

Le transport des polymeres dans un milieu poreux est essentiellement un équilibre entre les
forces visqueuses, qui favorisent I'écoulement, et les forces capillaires, qui peuvent entraver le
mouvement des fluides. Les forces visqueuses dépendent de la concentration et de la structure
des polymeres, tandis que les forces capillaires sont influencées par les caractéristiques de la

roche et la tension interfaciale entre les différentes phases.
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Reconsidérons le cas d'une goutte d'huile immergée dans un milieu aqueux, ou I'écoulement

de I'eau le long d'un canal genere un cisaillement simple sur la goutte (voir Figure 2.3).

ny

" —>
Fv

Figure 2.3. Représentation des forces agissant quand un fluide s’écoule autour d’une goutte

immiscible [11].

Il est essentiel de considérer deux types de forces : les forces visqueuses, engendrées par le
mouvement du fluide, et les forces capillaires, qui résultent des interactions a l'interface entre

les deux fluides.

Les forces visqueuses découlent de la friction entre les différentes couches du fluide en
mouvement et la surface de la goutte d'huile, provoquant une déformation de cette derniére sous
I'effet du cisaillement exercé par le fluide environnant. En revanche, les forces capillaires,
responsables de la forme sphérique de la goutte, émergent de la tension interfaciale entre I'huile
et l'eau. Ces forces agissent pour minimiser la surface de contact entre les deux fluides,

contribuant ainsi a la stabilité de la forme de la goutte.

L'équilibre entre ces deux types de forces est crucial pour appréhender le comportement de la
goutte dans le canal. Lorsque les forces visqueuses atteignent un certain seuil, elles peuvent
déformer la goutte et influencer son interaction avec le fluide environnant. A l'opposé, les forces

capillaires s'opposent a cette déformation, cherchant a maintenir une forme stable.

Ce rapport dynamique entre les forces visqueuses et capillaires est déterminant dans le
comportement de la goutte d'huile au sein du canal, ce qui, a son tour, impacte I'efficacité des

processus de récupération améliorée du pétrole.
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Huile

Figure 2.4. Schéma illustrant le piégeage de I'huile sous I'effet des forces capillaires a
I'échelle des pores de la roche réservoir. A gauche, I'huile résiduelle aprés une récupération
secondaire par injection d'eau. A droite, récupération assistée par injection d'un fluide
complexe [47].

Lorsque la phase aqueuse en écoulement exerce une contrainte visqueuse de magnitude n ov\dy
(ou ov\dy représente le gradient de vitesse) sur la goutte d'huile, cette derniére réagit a la
déformation de maniere élastique, proportionnellement a I'énergie de surface de la goutte, qui
est une fonction de la déformation € .L'énergie de surface est exprimée par 1’équation (2.3)

suivante :

E=2nr:&% o (2.3)
ou r est le rayon de la goutte et o est la tension superficielle de I'huile.
Les forces mise en jeu dans cette situation peuvent étre classées en deux catégories principales :

e Forcesvisqueuses (Fy) : Ces forces résultent de la friction entre le fluide en mouvement

et la surface de la goutte. Elles sont données selon 1’équation (2.4) par :

F,= nrnZ—; (2.4)

e Forcesinterfaciales (Fi) : Ces forces sont dues a la tension superficielle 6 qui maintient

la goutte d'huile en équilibre. Elles peuvent étre exprimées selon 1’équation (2.5) par :

Fi=4nr&o (2.5)
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Ces forces interfaciales ont pour role de maintenir la goutte dans une condition d'équilibre
malgré la déformation imposée par le fluide en mouvement. L'équilibre entre ces forces est
crucial pour décrire la déformation de la goutte a travers une construction adimensionnelle, ce
qui permet de mieux comprendre et prédire son comportement sous diverses conditions

d'écoulement [52] .

Cet equilibre des forces visqueuses et capillaires peut étre représenté par un nombre
adimensionnel utilisé pour caractériser I'équilibre. Il est défini comme le rapport des forces
capillaires aux forces visqueuses. Le nombre capillaire est donné par I'expression suivante dans
I'équation (2.6).

o

Ca= (2.6)

nul
Ou o représente la tension superficielle du liquide ; # est la viscosité du liquide ; v est la vitesse

caractéristique du fluide et L est une longueur caractéristique (comme le rayon de la goutte).

Pour des gouttes ou des interfaces dans des milieux poreux, la longueur caractéristique L peut
étre le rayon du pore ou la taille typique des pores dans le matériau. Cette définition permet de
quantifier I'importance relative des forces capillaires par rapport aux forces visqueuses qui

influencent I'écoulement des fluides [53].

Le nombre capillaire fournit une approche unifiée pour décrire divers systemes impliquant de
I'eau, de I'huile et de la roche, ou les forces visqueuses et les forces capillaires jouent un role
crucial lors du déplacement de I'huile. Ce nombre adimensionnel est défini comme le rapport
entre les forces capillaires et les forces visqueuses, et il est particulierement utile pour évaluer
I'efficacité des processus de récupération assistée du pétrole. Bien que cette approche ait
permis des réussites dans la récupération, elle ne prend pas toujours en compte tous les

phénomenes pratiques rencontrés sur le terrain.

Dans les applications pratiques, lorsque le nombre capillaire est inférieur & 10 © | les forces
visqueuses dominent largement, ce qui rend l'efficacité de la récupération faible. En revanche,
lorsque le nombre capillaire dépasse 1073, les forces capillaires deviennent suffisamment
importantes pour surmonter les forces visqueuses et favoriser un déplacement plus efficace du
pétrole, ce qui peut conduire a des taux de récupération plus éleves.Ces effets sont illustrés
dans la Figure 2.5, qui montre comment les variations du nombre capillaire influencent

I'efficacité de la récupération du pétrole
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Figure 2.5. Relation entre Saturation résiduelle en huile normalisée en fonction du nombre

capillaire Ca [54].

On pourrait envisager d'augmenter la viscosité ou la vitesse pour améliorer la récupération du
pétrole. Cependant, l'augmentation de la vitesse du fluide déplacé est limitée par le risque de
digitation visqueuse, un probleme de mobilité mentionné précédemment. De plus, augmenter
la viscosité du fluide est contraint par la pression nécessaire pour le pomper. Ainsi, la solution

la plus efficace réside dans la réduction de la tension inter faciale a I'aide de tensioactifs.

En conclusion, quelle que soit la méthode employée pour la récupération améliorée du pétrole,
I'objectif principal reste d'augmenter les forces visqueuses ou de réduire les forces capillaires

(ou les deux), tout en minimisant I'impact sur les colts de production.
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2.4 Larhéologie dans ’EOR

Le comportement rhéologique des fluides est une dimension cruciale dans I'analyse des
processus de récupération assistée du pétrole. La rhéologie étudie comment les matériaux se
déforment et sécoulent sous l'influence de forces externes, ce qui est particuliérement pertinent
dans le contexte des fluides complexes utilisés dans les opérations d'EOR. Dans cette section,
nous explorerons les propriétés rhéologiques des polymeres et leur impact sur le transport et la
mobilité dans les milieux poreux. En comprenant comment ces fluides se comportent sous
différents régimes de contrainte, nous pourrons mieux appréhender leur efficacité dans le
balayage des réservoirs pétroliers et optimiser les formulations utilisées dans les techniques de

récupération.
2.4.1 Types de comportement rhéologique

Les fluides peuvent étre classés en fonction de leur comportement visqueux en fluides
newtoniens et non-newtoniens. Les fluides newtoniens, comme I'eau, ont une viscosité
constante, indépendamment de la vitesse de cisaillement, ce qui rend leur comportement
prévisible et simplifie les calculs de transport dans les réservoirs. En revanche, les fluides non-
newtoniens, tels que les solutions de polymeéres, ne respectent pas la loi de Newton, leur
viscosité variant en fonction de la vitesse de cisaillement. Parmi eux, les pseudo-plastiques
voient leur viscosité diminuer avec l'augmentation de la vitesse de cisaillement, facilitant ainsi
I'écoulement, tandis que les dilatants ont une viscosité qui augmente avec la vitesse de

cisaillement, rendant le mouvement des fluides plus difficile.

Dans un écoulement de cisaillement simple, le fluide est confiné entre deux plans paralleles,
I'un étant en mouvement tandis que l'autre reste immobile, créant un gradient de vitesse qui
entraine la déformation du fluide. Cette configuration permet d'étudier le comportement de
différents types de fluides, tels que les fluides newtoniens et non-newtoniens, notamment dans
le cadre de la récupération assistée du pétrole par injection de polymeéres. Elle permet d'analyser
la viscosité des solutions polymériques, qui varie en fonction du taux de cisaillement, ainsi que
leur réponse viscoélastique, c'est-a-dire l'interaction entre les composantes visqueuses et
élastiques du fluide. Elle peut également servir a observer la tension interfaciale entre le fluide
polymérique et le pétrole, influengant ainsi l'efficacité de la mobilisation du pétrole dans le

réservoir.

Lors de I'injection de solutions polymériques, telles que le polyacrylamide, dans un réservoir,

celles-ci subissent des forces de cisaillement en raison de leur passage a travers les pores de la
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roche. La viscosité du fluide, influencée par la concentration et la structure des polymeres, joue
un role essentiel dans l'efficacité de son déplacement dans le milieu poreux. Une viscosité
optimale favorise un balayage homogene, permettant au fluide d'atteindre des zones auparavant
inaccessibles du réservoir et d'ameliorer la récupeération des hydrocarbures. En mesurant la
relation entre la force appliquée et la vitesse de déformation, il est possible d’évaluer I’impact
des propriétés rhéologiques des solutions polymériques sur leur performance en EOR. Les
polymeres non-newtoniens, par exemple, montrent souvent une diminution de viscosité sous
cisaillement, facilitant leur écoulement dans le réservoir, tandis qu'une viscosité plus élevée au
repos aide a limiter les pertes de fluide et a améliorer le contact avec le pétrole. La
comprehension de ces mécanismes de déformation dans un écoulement de cisaillement simple
est donc cruciale pour optimiser les formulations de polymeéres utilisés en EOR, en trouvant un
équilibre entre viscosité et mobilité afin de maximiser l'efficacité de la récupération des

hydrocarbures.
a. Modélisation rhéologique

Le comportement rheéologique des fluides peut étre déecrit par plusieurs modéles. Ces modeles
permettent de comprendre et de prédire le comportement des fluides complexes sous différentes
conditions de cisaillement. Les modeéles décrivent les comportements des fluides complexes a
I’aide des fonctions t (y') ou y'(t), permettant de définir la viscosité non-Newtonienne sous la

forme suivante dans I'équation (2.7) :

. (¥)
ny) =—- @.7)
Y
Ou 7 représente la contrainte de cisaillement ; p " est le taux de cisaillement et # est la viscosité

apparente.

Il est crucial de reconnaitre que tout comportement rhéologique n'est stationnaire qu'a I'échelle
macroscopique, car il résulte d'un équilibre dynamique entre au moins deux processus
antagonistes. D'une part, des forces favorisent la formation de structures, tandis que, d'autre
part, d'autres forces entrainent leur rupture. Ce principe s'applique également aux phénomeénes
d'agrégation-désagrégation ou de floculation-défloculation dans les dispersions de particules,
ainsi qu'a l'orientation-désorientation dans les suspensions de fibres ou les systémes

macromoléculaires.
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La viscosité apparente d'une solution polymérique viscoélastique varie en fonction des
conditions de cisaillement. Sous des taux de cisaillement faibles, les effets élastiques
préedominent, entrainant une viscosité apparente plus élevée, car le fluide résiste davantage a
I'écoulement. A mesure que le taux de cisaillement augmente, certaines solutions polymériques,
comme les fluides pseudo-plastiques, peuvent voir leur viscosité diminuer, car les chaines

polymériques s'alignent et se déplacent plus facilement.

De plus, I'effet Weissenberg, joue un réle important en générant des forces normales lors de
I'écoulement. Ces forces peuvent faciliter le déplacement du fluide a travers les pores du
réservoir en améliorant la répartition du fluide et en réduisant les pertes de charge, ce qui est
essentiel pour mobiliser le pétrole qui pourrait autrement rester piégé. Cette dynamique doit
étre considérée dans les applications, ou les conditions de cisaillement dans le réservoir peuvent
varier considérablement. Comprendre ces comportements viscoélastiques permet d'optimiser

les formulations polymériques pour maximiser I'efficacité de la récupération des hydrocarbures.
b. Modéles Rhéologiques

Les modeles rhéologiques permettent de décrire ces comportements complexes en prenant en
compte les interactions entre les différents processus. Les modeles les plus couramment utilisés

sont classés en deux grandes catégories :

- Modéles sans contrainte seuil :

e Mode¢le d’Ostwald-de Waele (Loi de puissance) :
T=K pn (2.8)

Ou 7 représente la contrainte de cisaillement (en Pa) ; y” est le taux de cisaillement (en s™) et

K est I’indice de consistance (en Pa-s®).

Ce modele est utilisé pour les fluides rhéofluidifiants et rhéoépaississants. Il décrit les fluides

dont la viscosité apparente varie en fonction du taux de cisaillement.

e Modele de Cross :

N No—Nwo
ny) =N+ T 2.9)
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Ou no représente la viscosité au repos ; n.. est la viscosité a cisaillement eleve ; y* est le taux de
cisaillement ; A est le temps caractéristique et m est 1’exposant qui décrivent comment la

viscosité change en fonction du taux de cisaillement.

- Modeéles avec contrainte seuil :

® Modele de Bingham :
T=To+MNpY’ (2.10)

Ou 7 représente la contrainte de cisaillement appliquée (en Pa); zo est la contrainte seuil (en Pa);
np est la viscosité plastique (en Pa-s) et y “ est le taux de cisaillement (en s™).

Ce modeéle décrit les fluides plastiques qui nécessitent une contrainte seuil to pour commencer

a s'écouler. Il est adapté aux matériaux comme les pates et les boues.

e Modele de Herschel-Bulkley :

T=T.+ K yn (2.11)

Ou z représente la contrainte de cisaillement (en Pa) ; zc est la contrainte seuil ou contrainte
critique (en Pa) ; K est le coefficient de consistance ou consistance du fluide (en Pa-s") ; y est

le taux de cisaillement (en s™') et n est I’exposant d’écoulement.

Ce modéle combine les aspects du modéle de Bingham avec la loi de puissance. Il est utilisé
pour décrire les fluides présentant une contrainte seuil et un comportement non linéaire en

fonction du taux de cisaillement.

Ces modeles sont essentiels pour comprendre le comportement des fluides complexes dans
divers contextes industriels et scientifiques. lls permettent de prédire comment les fluides
réagiront sous différentes conditions de cisaillement et d'ajuster les processus de fabrication ou
de traitement en conséquence. La compréhension de ces modeles aide a optimiser les
performances des produits et a résoudre des problemes liés aux propriétés rhéologiques des

matériaux [55].
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2.4.2 Parameétres influencant le comportement rhéologique des polymeres

Le comportement rhéologique des polymeres étant un facteur essentiel a considérer dans les
opérations de récupération assistée du pétrole. La capacité des polymeéres a modifier la viscosité
et a influencer le mouvement des fluides dans des milieux poreux est déterminé par divers
parametres. Parmi ceux-ci, la section de passage, la température et le refroidissement, ainsi que
la vitesse d'écoulement jouent un réle crucial. Une compréhension approfondie de ces
parametres permet d'optimiser les formulations polymériques et les conditions d'injection, ce
qui se traduit par une amélioration des performances de récupération. Dans cette section, nous

examinerons chacun de ces paramétres en détail.
1. Section de passage

La section de passage, qui désigne la zone ou le chemin par lequel un fluide s'écoule a travers
un réservoir, joue un réle essentiel dans le comportement rhéologique des polymeéres lors des
systemes d'injection. Ces sections peuvent inclure des pores dans les roches, des fractures
naturelles ou artificielles, ainsi que des canaux formés par des dépbts sédimentaires. Lorsque
des polymeres, tels que ceux utilisés pour la récupération assistée du pétrole, traversent un
passage étroit ou irrégulier, les forces de cisaillement appliquées au fluide augmentent, ce qui

peut entrainer une modification notable de sa viscosité.

Une compréhension approfondie des caractéristiques géométriques de ces sections de passage
est donc essentielle pour optimiser I'injection des polymeéres. De plus, les variations dans la
section de passage, qui peuvent étre influencées par des facteurs géologiques et structurels,
impactent eégalement I'adhésion des polyméres aux surfaces rocheuses. Cette adhésion est
significative car elle affecte directement l'efficacité du balayage des hydrocarbures et la
récupération des fluides dans le réservoir. Une gestion appropriée des sections de passage
favorise un écoulement uniforme et minimise les pertes de charge, ce qui améliore la

mobilisation des hydrocarbures et optimise le processus de récupération.
2. Température et refroidissement

La température est un parametre fondamental qui influence directement la viscosité des
solutions polymériques. A mesure que la température augmente, la viscosité des polyméres tend
a diminuer, facilitant ainsi leur écoulement a travers les milieux poreux, qui constituent des
sections de passage essentielles dans le réservoir. En revanche, un refroidissement rapide peut

entrainer une augmentation de la viscosité et, dans certains cas, provoquer la gélification des
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solutions. 1l est donc essentiel de maintenir des températures appropriées lors de I'injection pour
garantir la fluidité des polymeéres et maximiser I'efficacité de la récupération. Des études
montrent que le contrdle thermique des formulations polymériques peut avoir un impact

significatif sur les performances des processus de récupeération assistée du pétrole [56, 57].
3. Vitesse d'écoulement

La vitesse d'écoulement des fluides polymériques a un impact significatif sur leur
comportement rhéologique. A faible vitesse, les forces de cisaillement sont moins intenses, ce
qui permet aux propriétés viscoélastiques des polymeres de prédominer. Dans ce cas, les
chaines moléculaires peuvent se déformer plus librement, entrainant des déformations
significatives et des interactions accrues entre les chaines. A des vitesses plus élevées, bien que
les forces de cisaillement deviennent dominantes, la réponse rapide des molécules peut limiter
I'ampleur des déformations nettes. Ces variations de vitesse influencent non seulement le flux
des polymeéres, mais aussi leur capacité a mobiliser le pétrole et a réduire les pertes d'eau dans
les réservoirs. Par conséquent, I'optimisation des conditions d'écoulement est essentielle pour

maximiser I'efficacité des opérations de récupération assistée du pétrole.
2.5 Effet viscoélastique des polymeres dans les milieux poreux

Dans les milieux poreux, le comportement viscoélastique des solutions de polymeres joue un
role crucial dans I'amélioration de la récupération assistée du pétrole. Les polymeéres utilisés
dans les techniques d'injection, tels que le polyacrylamide, présentent des caractéristiques
viscoélastiques qui influencent leur interaction avec les pores du réservoir. La viscoélasticité se
manifeste par une combinaison de propriétés visqueuses et élastiques, ce qui entraine des effets

distincts lors de I'écoulement dans les milieux poreux.

A faible taux de cisaillement, les solutions polymériques peuvent se comporter comme des
fluides newtoniens, ou la viscosité est relativement constante. A des taux de cisaillement plus

élevés, deux comportements distincts des polymeéres peuvent étre observeés :

o Amincissement Sous Cisaillement : Lorsqu'un polymere traverse un milieu poreux, le
temps que les chaines polymériques mettent a passer d'un pore a l'autre peut étre
supérieur a leur temps de relaxation, c'est-a-dire au temps nécessaire pour qu'elles se
réorganisent apres avoir été déformées par le cisaillement. Ce phénoméne, connu sous
le nom d'amincissement sous cisaillement, se produit typiquement a des taux de

cisaillement modérés, de l'ordre de 10 a 100 s7'. Cela facilite le déplacement du fluide
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a travers les pores, optimisant ainsi l'injection dans les réservoirs pétroliers pour

ameliorer la récupération d'hydrocarbures.

« Epaississement Sous Cisaillement (rare) : Bien que plus rare dans les solutions
polymeriques courantes, un épaississement sous cisaillement peut étre observé dans des
systemes complexes a des taux de cisaillement tres élevés (souvent au-dela de 1000 s™).
Dans ce cas, les chaines polymériques s'étirent et s'allongent, ce qui entraine une
augmentation de la viscosité apparente du fluide. Dans le contexte du transport de
pétrole dans le puits, ce comportement peut étre bénéfique en améliorant la capacité de
transport des fluides, réduisant les pertes de charge, et stabilisant le flux de pétrole. Par
exemple, un fluide rhéoépaississant peut maintenir une viscosité suffisante pour
transporter des sediments et des particules solides, empéchant ainsi leur dépot dans le
puits. De plus, il peut aider a controler les variations de pression dans le réservoir,

assurant une extraction plus efficace des hydrocarbures [58] .

La viscoélasticité des fluides polymériques influence non seulement leur viscosité apparente,
mais aussi leur comportement dans les conditions complexes des réservoirs. Les effets
d'élasticité des chaines de polymeére contribuent a une meilleure efficacité du processus de
récupération en permettant une meilleure pénétration et mobilité du fluide a travers les pores,
réduisant ainsi la saturation résiduelle en huile. Ces observations sont conditionnées par le type
d'écoulement, qu'il soit monophasique ou diphasique, qui se produit dans le réservoir. Ainsi, il
est essentiel de comprendre les différents types d'écoulement qui se produisent dans les
réservoirs, car ces écoulements influencent directement I'efficacité des opérations d'extraction.

On peut distinguer principalement deux types d’écoulement [59].
2.5.1 En écoulement monophasique

L'écoulement des fluides viscoélastiques a travers des milieux poreux présente des phénomeénes
distincts comparés a ceux des fluides newtoniens, notamment sous des conditions d'extension
telles que la contraction ou I'expansion. Une analogie avec la loi de Darcy peut étre établie,
ou la perte de pression dépend directement des propriétés rhéologiques du fluide, comme la
viscosité. Ce comportement devient particulierement pertinent dans certaines zones d'un
réservoir petrolier, ou le pétrole brut, largement saturé et présent en tant que fluide
monophasique en raison d'une faible saturation en eau, s'écoule en fonction de ses
caractéristiques rhéologiques. La viscosité du pétrole joue alors un role clé dans

son comportement au sein du milieu poreux, influencant directement I'efficacité de
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I'écoulement. A ce sujet, plusieurs effets peuvent étre observés, notamment l'effet d'entrée,

I'écoulement a trous, I'écroulement secondaire et les variations de viscosité liées a I'élongation,

qui seront expliqués plus en détail par la suite [60].

a)

b)

Effet d'entrée : Lorsqu'un fluide viscoélastique pénetre dans les pores d'un réservoir
pétrolier, I'écoulement n'est pas totalement développé autour de I'entrée des pores, ce
qui peut entrainer une surpression au niveau des zones de contraction. Ce phénomene,
observé dans les milieux poreux, met en exergue I'élévation de la pression a ces points
spécifiques, influencant ainsi la dynamique d'écoulement et [I'efficacité de la
récupération du pétrole [61].

Ecoulements a trou : Lorsqu'une solution de polymére viscoélastique est injectée dans
un réservoir pétrolier pour la récupération tertiaire, I'écoulement du fluide a travers les
pores peut étre influencé par des phénomeénes d'écoulement a trous. Dans ce contexte,
lorsque la solution de polymere circule et atteint un pore se terminant en impasse, une
pression supplémentaire se développe en raison de la différence de contrainte normale
(N1). Cette contrainte peut provoquer une accumulation de la solution de polymere en
amont, entrainant une élévation de la pression dans cette zone. Les variations de
géométrie dans le réseau poreux, telles que les contractions, peuvent augmenter la
vitesse d'écoulement de la solution, mais également entrainer une chute de pression en
aval. En cas d'expansion, la réduction de la vitesse d'écoulement et la conversion
d'énergie cinétique en énergie de pression peuvent également contribuer a une baisse de
pression locale. La viscoélasticité de la solution de polymere joue un réle crucial dans
cette dynamique, car elle permet au fluide de s'adapter aux variations de pression et de
déformer son écoulement pour mieux remplir les pores. Ainsi, l'interaction entre la
géométrie des pores et les propriétés rhéologiques de la solution de polymeére est
essentielle pour optimiser I'efficacité de la récupération du pétrole dans les réservoirs.
Ecoulements secondaires : Lorsqu'un fluide viscoélastique traverse une contraction
brusque non cylindrique, des écoulements secondaires apparaissent sous forme de
vortex. Cela s'explique par la combinaison des propriétés viscoélastiques du fluide et de
la géométrie perturbatrice de la contraction. Les fluides viscoélastiques, soumis a la
deuxiéme différence de contrainte normale (N2), présentent des forces élastiques qui
peuvent résister a un écoulement linéaire régulier, redistribuant ainsi les lignes de flux

sous forme de vortex.
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La géométrie de la contraction crée une instabilité dans I'écoulement, amplifiée par la

forme non cylindrique. Cette instabilité, associée aux propriétés viscoélastiques du
fluide, favorise I'apparition de tourbillons. Le nombre de Deborah (De = ti), qui est le

rapport entre le temps de relaxation du fluide, A, et le temps caractéristique de
I’écoulement t, joue un réle crucial dans ce phénomene. Un nombre de Deborah élevé
indique que les effets élastiques dominent, ce qui augmente la probabilité de formation
de vortex plutét qu'un écoulement laminaire. En conclusion, les écoulements
secondaires, sous forme de vortex, favorisent une meilleure mobilisation du pétrole
piégé en perturbant I'écoulement laminaire et en augmentant la pression interne dans les
pores. Ainsi, [’utilisation des solutions viscoélastiques permet d’améliorer
significativement I’efficacit¢ du balayage et d’extraire plus de pétrole des zones
difficiles d'accés dans le réservoir.

d) Viscosité d'élongation : La viscosité d'élongation se réfere a la résistance d'un fluide
viscoélastique a I'écoulement lorsqu'il est soumis a des déformations d'extension, en
opposition a la viscosité de cisaillement, qui décrit la résistance a I'écoulement sous
déformation de cisaillement. Dans le contexte des fluides viscoélastiques, la viscosité
d'élongation est influencée par le taux de déformation ; une augmentation de la vitesse
d'écoulement entraine souvent une hausse de la résistance hydraulique. Les expériences
montrent que cette résistance peut étre significativement élevée au-dela d'un certain
gradient de vitesse critique. Cette caractéristique est cruciale dans les processus
impliquant des solutions polymériques, car elle permet de surmonter I'effet bouchon, ou
des poches de pétrole peuvent se retrouver piégées dans les pores du réservoir. En
favorisant le déplacement du fluide polymérique dans le milieu poreux, une viscosité
d'élongation appropriée facilite I'extraction du pétrole, réduisant ainsi le piégeage des
hydrocarbures et améliorant I'efficacité de la récupération tertiaire.

2.5.2 Dans un écoulement diphasique

Dans un écoulement diphasique, ou deux fluides coexistent dans un milieu poreux, différents
phénomenes peuvent étre observés, tels que la digitation visqueuse, la digitation capillaire et
I'écoulement stable. La relation entre la viscosité des fluides et le nombre capillaire (Ca) est
cruciale pour caractériser ces situations. Le nombre capillaire est donné par 1’équation (2.12)

suivante :
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Ca = AP % (2.12)

Ou 4P représente la différence de pression entre les fluides ; L est la longueur caractéristique

du milieu poreux et y est la tension de surface.

Un nombre capillaire faible indique que les forces capillaires dominent, favorisant les

instabilités, tandis qu'un nombre éleve suggére que les forces visqueuses sont prédominantes,

entrainant un écoulement stable. Dans le contexte de la récupération tertiaire du pétrole, cette

relation est essentielle, car la viscosité du fluide de récupération, tel qu'une solution

polymérique, influence sa capacité a se déplacer dans les pores du réservoir et a déplacer le

pétrole, optimisant ainsi I'efficacité de I'extraction.

a)

b)

Digitation visqueuse : Ce phénomene se produit lorsque le fluide viscoélastique, tel
qu'une solution polymérique, est injecté dans un milieu poreux pour déplacer le pétrole.
Cette interaction entraine des instabilités caractéristiques, se manifestant par la
formation de doigts, qui sont des projections allongées de fluide viscoélastique qui
s'étendent dans le milieu poreux. Ces doigts se forment en raison de la différence de
viscosité entre le fluide injecté et le pétrole, créant des fronts d'écoulement non
uniformes. Parallélement, des structures irréguliéres peuvent émerger, résultant de la
dynamique complexe entre les deux fluides. Les études montrent que la dimension
caractéristique de I’instabilité de Saffman-Taylor, c¢’est-a-dire I'épaisseur du doigt, est
directement influencée par les propriétés rhéologiques des fluides, notamment la
premiére différence de contrainte normale (N1) et le coefficient de la loi de puissance.
La digitation visqueuse est ainsi essentielle a la compréhension des mécanismes
d'écoulement dans les processus de récupération tertiaire du pétrole, ou I'efficacité du
déplacement du fluide viscoélastique joue un role clé.

Digitation capillaire : La digitation capillaire se manifeste lorsque le fluide
viscoélastique interagit avec des surfaces ou des structures capillaires au sein d'un
milieu poreux. Ce phénomene est étroitement lié aux forces capillaires et aux
interactions interfaciales entre les fluides, déterminant ainsi le déplacement des fluides
dans les pores. Les caracteristiques de la digitation capillaire dépendent des propriétées
de viscosité, de tension de surface et de mouillabilité des fluides concernés. Plus
précisément, une viscosité élevée et une tension de surface faible favorisent l'infiltration
et la propagation du fluide viscoélastique, permettant de surmonter les forces capillaires
qui retiennent le pétrole dans les pores. Cette dynamique est significative dans le
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contexte de la récupération tertiaire du pétrole, car elle influence la capacité du fluide
de reécupération a mobiliser le pétrole résiduel, améliorant ainsi I'efficacité du processus
d'extraction.

¢) Ecoulement stable : Dans certaines conditions, un écoulement peut demeurer stable
méme lorsqu'un fluide viscoélastique est déplacé par un autre fluide. Bien que ce type
d'écoulement soit moins documenté, il est crucial pour comprendre comment les fluides
viscoélastiques peuvent se comporter de maniere prévisible et stable dans des milieux
poreux. La stabilité de cet écoulement peut étre influencée par des facteurs tels que les
propriétés rhéologiques des fluides, les interactions interfaciales, et les caractéristiques
géométriques du milieu poreux. Un écoulement stable favorise une meilleure
récupération tertiaire du pétrole, car il permet un transfert efficace et contr6lé des
fluides, facilitant ainsi la mobilisation du pétrole résiduel et améliorant I'efficacité du

processus d'extraction.

2.6 Mécanismes de rétention des polymeéres dans la récupération assistée du pétrole

Les mécanismes de rétention des polymeres jouent un réle crucial dans l'efficacité des
opeérations de récupération assistée du pétrole. Lorsque des polymeéres sont injectés dans un
réservoir, leur interaction avec les milieux poreux peut entrainer plusieurs phénomenes de
rétention qui influencent non seulement leur transport, mais aussi leur performance dans la
mobilité des fluides (Figure 2.6). Les trois principaux mécanismes de rétention a considérer
sont I'adsorption du polymeére sur les surfaces rocheuses, le piégeage mécanique au sein des
pores, et la rétention hydrodynamique due aux forces de résistance a I'écoulement. Chacun de
ces mécanismes contribue a la complexité du comportement des polymeres dans un
environnement de réservoir et doit &tre compris pour optimiser les formulations et les stratégies
d'injection en EOR [62].
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Figure 2.6. Schéma représentant les mécanismes de rétention des polymeéres dans les milieux

poreux [63].
2.6.1 Le piégeage mécanique

Le piégeage mécanique des polymeres se produit lorsque des molécules, en raison de leur taille,
se retrouvent coincees dans des pores étroits au sein d'un milieu poreux. Ce phénoméne se

manifeste de plusieurs manieres [64] :

1. Formation de blocs : Les molécules de grande taille peuvent se bloquer dans des
espaces réduits, entrainant un blocage localisé des flux dans ces zones.

2. Effet sur le flux : La rétention de polymeres réduit I'efficacité de I'écoulement,
diminuant la perméabilité locale et, par conséquent, restreignant le flux du fluide
polymére, ce qui peut provoquer un piégeage supplémentaire en amont.

3. Distribution le long du noyau : La concentration de molécules piégées est
généralement plus élevée preés de I'entrée du noyau en raison de la concentration initiale
de polymére et de la tendance des grandes molécules a se coincer des qu'elles
rencontrent des restrictions.

4. Blocage complet du noyau : Dans les cas extrémes, si le réseau poreux offre
suffisamment de sites de piégeage ou si la concentration de polymere est trop €élevée, le
noyau peut se bloguer completement, rendant le passage des fluides presque

impossible[65] .
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La comprehension du piégeage meécanique est essentielle pour optimiser les opérations
d'injection de polymeres, nécessitant des ajustements dans la formulation ou les conditions
d'injection pour minimiser les effets de blocage et améliorer I'efficacité de la récupération.

2.6.2 Adsorption du polymére

L'adsorption désigne l'interaction attractive entre les molécules de polymeére et la surface d'un
solide. Ce processus implique principalement des interactions physiques, telles que les forces

de van der Waals et les liaisons hydrogene, qui permettent aux molécules de se lier a la surface.

Dans ce mécanisme, les molécules de polymere se fixent sur des sites d'adsorption présents sur
la surface solide. L'efficacité de I'adsorption dépend de la disponibilité des surfaces : plusil y a

de surfaces accessibles, plus le niveau d'adsorption est éleve.

L'adsorption est particuliérement pertinente dans des conditions statiques, ou une solution de
polymere est introduite en vrac dans un solide, comme du sable de silice ou des billes de latex,
et agitée jusqu'a atteindre I'équilibre d'adsorption. Ce mécanisme joue un rdle crucial dans les
applications de récupération assistée du pétrole, influencant la dynamique des fluides dans les

milieux poreux et affectant I'efficacité globale des processus d'injection de polymeres [66].
2.6.3 Rétention hydrodynamique

La rétention hydrodynamique des polymeres dans un milieu poreux est évaluée en mesurant la
concentration de polymeére dans Il'effluent, et deux méthodes principales sont utilisées pour

quantifier cette rétention :
e Méthode A : Percée frontale du polymeére

Cette approche consiste a estimer la quantité de polymere retenue en observant le moment ou
la concentration normalisée de l'effluent atteint l'unité, comme illustré a la Figure 2.7
Cependant, cette méthode peut étre influencée par des volumes de pores inaccessibles, affectant
ainsi la précision des mesures. Pour améliorer la fiabilité, un rincage postérieur est effectué,
suivi de plusieurs inondations de polymere pour mesurer la concentration résiduelle et evaluer

le volume de polymere retenu [67].
e Méthode B : Ringage complet

Cette méthode offre une estimation directe de la quantité totale de polymére irréversiblement

retenu dans le noyau. Elle consiste a soustraire la masse de polymere récupérée de la quantité
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initialement injectée. Contrairement a la méthode A, cette approche mesure la difference entre
la quantité injectée et celle récupérée, ce qui permet d’obtenir une estimation plus précise de la

rétention hydrodynamique totale [68].

Method A

C/Co 05}

0

Pore Volumes Injected

1

C/Co o354
Method B
0 A

' Pore Volumes Injected

Figure 2.7. Deux méthodes (A) et (B) pour évaluer I’adsorption des polyméres dans les milieux

poreux a partir des profils des effluents du noyau [69] .

e Facteurs influant sur I'adsorption du polymére

L'adsorption du polymere sur des surfaces solides est un phénoméne complexe influencé par

plusieurs facteurs clés :

- Lepolymere : Les caractéristiques intrinseques du polymere, telles que le type, le poids
moléculaire, la taille moléculaire et le degré d'hydrolyse, jouent un réle crucial. Ces
propriétés déterminent la capacité du polymere a interagir avec les surfaces solides,
affectant ainsi son efficacité d'adsorption.

- Lesolvant : Les conditions du solvant, y compris le pH, la salinité (présence d'ions tels
que Na* et Cl") et la dureté (présence d'ions comme Ca*" et Mg*"), impactent également
I'adsorption du polymere. Ces paramétres peuvent moduler les interactions entre le
polymere et la surface solide, influencant ainsi la quantité de polymére adsorbée.

- Lasurface : La nature de la surface solide est tout aussi déterminante. Des facteurs tels
que la surface spécifique, le type de surface (par exemple, silice, carbonate de calcium,

argile) et la mouillabilité influencent I'adsorption. Une surface rugueuse ou avec une
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haute énergie de surface peut favoriser une adsorption plus importante, tandis qu'une

surface lisse peut réduire cette interaction.

Ces facteurs interagissent de maniére complexe, et leur compréhension est essentielle pour
optimiser les processus d'adsorption de polymeéres dans les applications industrielles,
notamment dans la récupération assistée du pétrole [70].

e Impact des parameétres sur I'adsorption du polymeére

L'adsorption du polymere, un facteur déterminant dans I'efficacité des opeérations de

récupération assistée par polymeéres , peut étre optimisée en ajustant plusieurs parametres [71] :

1. pH: Lamodification du pH peut influencer la charge des molécules de polymere et des

surfaces solides, affectant ainsi leur interaction et I'adsorption.

2. Tempeérature : La température joue un role crucial dans la viscosité du polymere et sa

solubilité, ce qui peut moduler son efficacité dans le milieu poreux.

3. Composition de la saumure : La présence d'ions spécifiques dans la saumure peut
altérer les interactions entre le polymere et les surfaces, affectant I'adsorption et la

performance globale.

4. Degré d'hydrolyse : Ce facteur détermine la stabilité chimique du polymere dans les
conditions du réservoir. Un degré d'hydrolyse approprié est essentiel pour maintenir la

durabilité et I'efficacité du polymere.

5. Nature de la surface du substrat adsorbant : Les caractéristiques de la surface,
comme la rugosité et I'énergie de surface, influencent également I'adsorption. Des

surfaces spécifiques peuvent favoriser ou inhiber I'adsorption du polymére.

L'efficacité des polyméres dans 'EOR dépend également de la sélection du type de polymeére
et de son poids moléculaire. Un poids moléculaire plus élevé peut améliorer la viscosité de la
solution, optimisant ainsi le déplacement du pétrole. De plus, la salinité du milieu de réservoir
est un facteur important, car une salinité élevée peut moduler les interactions polymere-surface,

impactant le processus de récupération [72] .

Enfin, la concentration du polymere dans la solution injectée est cruciale pour assurer une
interaction suffisante avec le réservoir. Chaque parametre doit étre minutieusement analysé et
ajusté pour concevoir des solutions EOR efficaces, maximisant ainsi les performances et

améliorant I'extraction du pétrole [73].
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2.6.4 Comportement de I'adsorption du polymeére selon le régime de concentration

L'adsorption des polymeres est un phénomene crucial dans le domaine de la récupération
assistée du pétrole, car elle influence directement I'efficacité des processus d'injection. Cette
section se concentre sur le comportement de I'adsorption en fonction des différents régimes de
concentration. En analysant les régimes dilué, semi-dilué et concentré, nous mettrons en
lumiére comment les variations de concentration affectent les interactions entre les molécules
de polymeére et les surfaces solides, ainsi que les implications de ces interactions sur la
performance globale des systemes d'EOR. Cette compréhension est essentielle pour optimiser

les formulations de polymeres et améliorer les résultats des opérations de récupération.

1. Régime dilué : Dans ce régime, l'adsorption est indépendante de la concentration du
polymere. Cela indique que la quantité minimale de polymere nécessaire pour occuper
les sites vacants sur la surface est atteinte, sans interaction significative entre les
molécules de polymere.

2. Régime semi-dilué : Ici, les interactions intermoléculaires commencent a jouer un réle
crucial. Les molécules de polymere peuvent étre adsorbées avec tous leurs segments en
contact avec la surface, tandis que d'autres molécules n'ont que des segments partiels en
contact. L'augmentation de la concentration en polymeére favorise I'adsorption, comme
I'illustre la région B de la Figure 2.8. Cela reflete une transition vers un comportement
ou l'adsorption dépend davantage de la concentration en polymere.

3. Régime concentré : Dans ce régime, la majorité des molécules de polymere sont
adsorbées avec des segments partiellement attachés a la surface, tandis que le reste de
la molécule reste libre dans la solution. A ce stade, presque aucune molécule de
polymere supplémentaire ne peut étre adsorbée, car tous les sites d'adsorption sont déja
occupés. Cela entraine une saturation de I'adsorption, comme l'indique la région C de la
Figure 2.8. A ce niveau, l'adsorption devient indépendante de la concentration,

soulignant que la capacité d'adsorption a atteint sa limite.
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Figure 2.8. Modele de rétention par adsorption de polymeéres a la surface de la roche [74].

Cette dynamique complexe d'adsorption selon les régimes de concentration est essentielle a
considérer pour optimiser l'utilisation des polyméres dans des applications telles que la
récupération assistée par polymeéres, ou la gestion efficace des interactions polymere-surface

peut influencer significativement les résultats de récupération.
Conclusion :

Ce chapitre a présenté une analyse approfondie des mécanismes et des facteurs influencant
I'adsorption des polyméres dans le cadre de la récupération assistée du pétrole. Nous avons
discuté des principaux mécanismes de rétention, notamment l'adsorption, le piégeage
mécanique et la rétention hydrodynamique, en soulignant leur role crucial dans I'efficacité des

polymeéres au sein des milieux poreux.

En conclusion, une compréhension approfondie des mécanismes d'adsorption et des facteurs
affectant la rétention des polymeéres est essentielle pour concevoir des stratégies d'injection plus
efficaces. Cette connaissance permettra de maximiser les rendements de récupération de
pétrole, contribuant ainsi a l'optimisation des ressources énergétiques et a la durabilité des
opérations dans l'industrie pétroliére. Ce chapitre pave la voie a des recherches futures visant a
explorer des formulations de polymeres encore plus innovantes et adaptées aux conditions

spécifiques des réservoirs.
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Chapitre 3 :

Matériels et méthodes
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Dans cette section, nous présenterons le matériel utilisé pour réaliser les différentes préparations
et caractérisations, puis nous détaillerons les méthodes employées. Le matériel inclut les
instruments nécessaires pour les analyses thermiques, structurales et rhéologiques, ainsi que les

équipements pour la simulation des conditions des réservoirs de Hassi Messaoud.

Les méthodes consisteront a I'extraction du mucilage de cladode d'Opuntia ficus-indica suivi
de son intégration dans des formulations de polyacrylamide partiellement hydrolyse, dans le
but d'optimiser les performances des techniques de récupération assistée du pétrole. Nous
commencerons par caractériser les matériaux a travers des analyses thermiques, structurales et
colloidales afin de confirmer leur compatibilité. Ensuite, des tests rhéologiques seront effectués

pour évaluer le comportement des mélanges.

L’efficacité¢ de ce mélange sera validée dans des conditions simulant les réservoirs de Hassi
Messaoud, caractérisés par une salinité élevée et des températures atteignant 120 °C. Enfin, des
analyses complémentaires seront réalisées pour évaluer la stabilité et les performances en

termes de récupération d’huile.
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3.1 Matériel

3.1.1 Extraction du mucilage

Le mucilage a été extrait des cladodes de Ficus Cladode Opuntia ficus, récoltés dans la région
de Tizi Ouzou (Algérie, Alger) en janvier 2023 Figure 3.1.

Figure 3.1. Situation géographique de la zone de récolte /Plante Cladode opuntia ficus
indica.
Les cladodes d'Opuntia ficus-indica ont d'abord été nettoyées avec de 1’eau déstillée pour
éliminer les particules de poussiére. Les épines ont été retirées manuellement a 1'aide d’un
couteau. Ensuite, les cladodes ont été épluchées pour retirer leur épiderme externe, et leur partie
interne a été découpée en morceaux homogeénes d’environ 1 a 2 cm, qui ont été immédiatement
congelés a -18 °C pendant 24 heures. Ces morceaux congelés ont été mélangés a un rapport
volumétrique de 3:2 (cladodes:eau distillée) avec de I’eau chauffée a 40 °C. Ce mélange a été
soumis a une agitation mécanique a 500 tr/min a température ambiante (20 + 2 °C) pendant 30
minutes, suivie d’une filtration a travers un tissu stérile (taille des pores : 50 um). Le mucilage
présent dans le filtrat a été précipité par addition de trois volumes d’éthanol a 96 %, en
maintenant une agitation constante a 350 tr/min pendant 1 heure, a température ambiante
(20 = 2 °C). Le mucilage précipité a été récupéré puis séche dans une étuve avec une rampe de
température progressive : 25 °C a 60 °C sur 2 heures, suivie d’un maintien a 60 °C pendant 22
heures. Une fois séché, le mucilage a été broy¢ a I’aide d’un mortier en céramique, puis tamis¢
avec un tamis de granulométrie standard (150 pm). La poudre obtenue présentait une
granulomeétrie homogene inférieure a 150 um, garantissant une bonne dispersion et solubilité

lors de son utilisation ultérieure.
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3.1.2 Le Polymeére

Dans le cadre de notre étude, nous avons sélectionné le polymere synthétique HPAM (Flopaam
3130 S), gracieusement fourni par SNF Floerger (France), comme agent viscosifiant pour la
phase aqueuse. Ce polymére présente un degré d’hydrolyse de 30 % et une masse moléculaire
de 3,5 x 10° g/mol, ce qui permet de créer une charge anionique au sein de sa structure. Il se
présente sous forme de poudre granulaire, hautement soluble dans I'eau, et peut étre utilisé
directement sans traitement préalable. Ce choix s’explique par sa capacit¢ a former des
solutions trés visqueuses a des concentrations relativement faibles et par sa solubilité rapide

dans I’eau.
3.1.3 Mélange des solutions HPAM/mucilage

Dans cette étude, une premiére série d'expériences a été réalisée en utilisant des solutions de
polymeres HPAM et de mucilage préparées a différentes concentrations totales : 800, 2000,
6000 et 10 000 ppm. Les solutions ont d'abord été élaborées a partir d'eau distillée (DW) et
d'une saumure a faible salinité (SW). Des mélanges de HPAM et de mucilage ont été préparés
dans différentes proportions (100 %, 0 %), (80 %, 20 %), (50 %, 50 %), (20 %, 80 %) et (0 %,
100 %), exprimées en m/m, afin d'examiner l'impact de ces mélanges sur les propriétés

rhéologiques.

Suite a cette premiére étude, une nouvelle série de tests a été réalisée avec une concentration de
polymere de 1 % et une saumure a 2 % de NaCl, afin de simuler plus fidelement les conditions
des réservoirs pétroliers algériens. Cette salinité de 2 % a été retenue comme référence pour les
essais suivants, représentant la salinité typique des réservoirs de pétrole dans cette région.
L'objectif était de mieux comprendre l'influence de la salinité et des concentrations de
polymeres sur les performances rhéologiques et I'efficacité des solutions dans le cadre de la

récupération assistée du pétrole.
3.1.4 Saumure synthétique

Deux types de saumure ont été utilisés pour cette étude. Dans un premier temps, des analyses
ont été realisees avec une saumure a faible salinité pour examiner le comportement des
polymeres dans des conditions moins contraignantes. Cette approche a permis d'analyser leurs

propriétés fondamentales avant de les soumettre a des environnements plus complexes et salins.

Pour cette phase initiale, une saumure synthétique, dont les propriétés physico-chimiques sont

présentées dans le Tableau 3.1, a été utilisée comme milieu de travail. Par la suite, une saumure
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contenant 2 % de NaCl a été introduite, représentant la salinité des reservoirs algériens,
notamment celui de Hassi Messaoud. Cette étape a permis d'évaluer I'impact de la salinité sur

les performances des polymeres dans un contexte plus réaliste.

Tableau 3.1. Les propriétés physico-chimiques de la saumure synthétique.

Composition Unités Concentration (mg/L)
Temperature °C 25
pH - 7-8
Turbidity NTU <1
Chlorides mg/L 1250
Sulfate mg/L 1300
Calcium mg/L 260
Magnesium mg/L 94
Sodium mg/L 905
Potassium mg/L 55
Strontium mg/L 10
Nitrates mg/L 30
Bicarbonate mg/L 150
Carbon mg/L 0.2
Dureté totale en Ca et Mg mg/L 996
Solides dissous totaux mg/L 3900

3.1.5 L’huile (pétrole brut)

Dans cette étude, nous avons utilisé une huile brute provenant des réservoirs de Hassi
Messaoud. Cette huile est représentative des caractéristiques pétroliéres de la région, présentant
des viscosités et des compositions spécifiques qui refletent les conditions géologiques de la
formation. Elle est essentielle pour évaluer les performances des solutions formulées dans le

cadre des tests de récupération assistée du pétrole.
3.1.6 Carottes de roche

Trois plugs identiques ont été prélevés de carottes de roche de type argileux trias provenant du
réservoir de Hassi Messaoud. Ces échantillons ont été sélectionnés en raison de leur pertinence

pour simuler les conditions pétrophysiques rencontrées dans ce réservoir. Divers tests ont été
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réalisés pour confirmer la similitude pétrophysique de ces plugs, garantissant ainsi que les
résultats des expériences soient représentatifs du comportement des fluides dans le réservoir

ciblé.

Figure 3.2. Carotte cylindrique.

3.2 Méthodes

3.2.1 Deétermination du poids moléculaire

Pour caractériser nos systemes, notamment les solutions contenant de la poudre de cladode
d'Opuntia ficus indica, nous avons appliqué la méthode de diffusion de la lumiére statique
(SLS). Cette technique, non destructive, est particulierement efficace pour analyser les solutions
et étudier leurs processus d'agrégation. Lorsqu'un faisceau lumineux traverse une solution
contenant des macromolécules, celles-ci diffusent la lumiére d'une maniére proportionnelle a
leur taille et leur concentration [75].

Dans le cadre de notre recherche, un ZetaSizer de HORIBA Scientific (série nanoPartica SZ-
100 V2) a été utilisé pour effectuer les mesures. Les données recueillies permettent de
déterminer le rapport Kc /Rg, essentiel pour établir une relation entre le poids moléculaire (Mw)
et le coefficient de virial (A2), selon I'équation 3.1 suivante :

Ke _ 1
=+ 242C 3.1)

Ou K¢ représente la constante optique ; Ro est le rapport de Rayleigh; Mw est le poids
moléculaire ; C est la concentration du mucilage dans la solution et A est le coefficient de virial.

54



Le toluéne a éte utilise comme étalon en raison de sa stabilité chimique et de ses propriétés bien

caractérisées, ce qui en fait un choix idéal pour la calibration des mesures. L'indice d'incrément
de réfraction des polysaccharides, noté ﬁ, a été considéré comme étant égal a 0,15. Cet indice,

quantifie la sensibilité de I'indice de réfraction d'une solution a sa concentration. Avant chaque
mesure, les solutions de mucilage sont filtrées pour éliminer les grains de poussiére parasites a
l'aide de filtres Millipore de 0,45 um. Des solutions filles de mucilage diluées a différentes

concentrations sont préparées en diluant la solution mere avec de I'eau distillée.

3.2.2Analyses MEB/EDX
Dans le cadre de cette étude, des analyses par microscopie électronique a balayage (MEB) et
dispersive d'énergie des rayons X (EDX) ont été réalisees. Ces techniques permettent d'obtenir
des informations sur la morphologie, la composition et les structures superficielles des
¢chantillons. Elles sont particulierement adaptées a I’analyse des particules issues de la poudre
de cladode d'Opuntia ficus indica et de HPAM, fournissant des données sur leurs

caractéristiques physiques et chimiques.

Le dispositif de microscopie électronique a balayage (MEB/EDX), illustré par le modele CARL
ZEISS EVO LS 10, comprend une colonne équipée d'un canon a électrons, d'un condenseur, de
bobines de déflexion et d'un détecteur a électrons secondaires, le tout maintenu sous vide par
un systeme de pompage. Le processus débute par le chauffage d'un filament de tungsténe a
2800 K, générant des électrons qui sont ensuite accélérés par un champ électrique entre le
Wehnelt et I'anode, cette derniére étant réglée entre 0,5 et 30 kV [76].

Les électrons sont focalisés sur I'échantillon par le condenseur, tandis que les bobines de
déflexion assurent un balayage systématique de la surface. Chaque point analysé émet des
électrons secondaires, dont l'intensité varie en fonction de la topographie de la surface,
permettant ainsi de créer une image sur un tube cathodique qui révele des informations sur la
morphologie de I'échantillon. Parallelement, la composition chimique des cristaux de zéolithe
commerciale NaX, avec un rapport Si/Al de 1,1, a été déterminée a l'aide de la spectroscopie
par dispersion d'énergie des rayons X (EDX), une méthode standard pour ces analyses. Ces
résultats contribuent a une meilleure compréhension des propriétés des matériaux étudiés, ce

qui pourrait avoir des implications importantes dans divers domaines d'application [77].
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3.2.3 Analyse DRX

L'analyse par diffraction des rayons X (DRX) est une technique analytique puissante utilisée
pour déterminer la structure cristalline des matériaux. En exploitant le principe de la diffraction,
cette méthode permet d'obtenir des informations sur la disposition atomique, les dimensions
des unités de cellule, ainsi que la pureté et la phase des échantillons étudiés. La DRX est
particulierement utile dans les domaines des sciences des matériaux, de la chimie et de la
pétrophysique, car elle offre une compréhension approfondie des caractéristiques des minéraux
et des composes présents dans les échantillons. Grace a sa capacité a identifier des phases
cristallines spécifiques et a fournir des données sur la taille des cristaux, la DRX constitue un
outil essentiel pour I'analyse des matériaux dans le cadre de la recherche et du

développement [78] .

L'analyse par diffraction des rayons X a grand angle a été effectuée a I'aide d'un diffractomeétre
Rigaku Ultima 4, utilisant une source de radiation Cu-Ka avec une longueur d'onde () de
1,5406 A, fonctionnant sous une tension de 40 kV et un courant de 30 mA. Chaque échantillon
a été monté dans un support d'échantillon en aluminium pour I'analyse. Les données ont été
collectées sur une plage angulaire de 10 a 80 degrés, avec une échelle 26. Les résultats obtenus

ont été traités a l'aide du logiciel d'analyse spectrale [79].

3.2.4 Analyse ATG

L'analyse thermogravimétrique (ATG) est une technique analytique qui mesure les variations
de masse d'un échantillon en fonction de la température ou du temps. Cette méthode est
particulierement utile pour évaluer la stabilité thermique et les propriétés de décomposition des
matériaux. En suivant les changements de poids lors du chauffage ou du refroidissement d'un
échantillon, I'ATG permet de fournir des informations essentielles sur les processus
d'évaporation, de déshydratation et de décomposition thermique. Utilisée dans divers domaines
tels que la chimie, les sciences des matériaux et la pétrochimie, 'ATG contribue a la
caractérisation des polymeéres, des composites et des biomatériaux, en offrant des apergus

cruciaux sur leur comportement thermique et leur composition [80].

Les essais sont effectués a lI'aide d'un équipement TA (SDT Q600 V20.9 Build 20, New Castle,
DE, USA). L'argon est employé comme gaz de purge a un debit de 100 mL/min. Le mucilage
séché est disposé dans un récipient en aluminium et chauffé de 25 a 300 °C a une vitesse de
10 °C/min.
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3.25 Analyse IFTR

L'analyse par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IFTR) est une méthode
puissante utilisée pour identifier et caractériser les groupes fonctionnels présents dans un
échantillon. En mesurant I'absorption de la lumiére infrarouge par les liaisons chimiques dans
une molécule, la IFTR permet de determiner les structures moléculaires, d'évaluer les
interactions entre les composants et de surveiller les modifications chimiques au cours de divers
processus. Cette technique est largement employée dans les domaines de la chimie, de la
biologie, et des matériaux, offrant des informations précieuses sur les propriétés et la
composition des substances, qu'elles soient solides, liquides ou gazeuses. Grace a sa sensibilité
et a sa rapidité, l'analyse IFTR est un outil essentiel pour les chercheurs souhaitant approfondir

leur compréhension des systemes complexes [41].

La spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier (IFTR) a été réalisée a l'aide d'un
spectromeétre Bruker Lances, modele TENSOR 27. Cette méthode a été employée pour mesurer
les spectres IFTR de HPAM, du mucilage et des échantillons de HPAM/mucilage [81].

Les fréquences infrarouges utilisées étaient comprises entre 400 a 4000 cm™.

3.2.6 Determination du potentiel zéta des solutions

La détermination du potentiel zéta constitue une méthode essentielle pour évaluer la stabilité
des colloides et des suspensions. Ce parameétre refléte la charge électrique a la surface des
particules dispersées dans un liquide et joue un réle crucial dans la compréhension des
interactions interparticulaires ainsi que du comportement des particules en solution. Un
potentiel zéta élevé indique une répulsion électrostatique entre les particules, ce qui favorise la
stabilité colloidale, tandis qu'un potentiel zéta faible peut conduire a des phénomenes
d'agrégation et de floculation. En mesurant le potentiel zéta, il est possible d’optimiser les
formulations de solutions, de prédire la stabilité des dispersions et d’étudier les mécanismes
d’adsorption des molécules. Cette technique est particulierement pertinente dans les domaines
de la chimie, de la biotechnologie et de I'ingénierie des matériaux, ou une compréhension
approfondie des interactions entre particules est essentielle pour le développement de nouvelles

applications [82] .

Pour cette étude, les valeurs du potentiel zéta des échantillons de mucilage et de HPAM sont
déterminées a I’aide d’un ZetaSizer de HORIBA Scientific, modéle nanoPartica SZ-100 V2.

Les échantillons sont choisis a faibles concentrations afin d’assurer la transparence du systéme
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et d’¢liminer les interactions hydrodynamiques susceptibles d’influencer la mobilité
¢lectrophorétique. L’ objectif de cette mesure est double : évaluer le potentiel z&ta des deux
especes en solution d’eau distillée et analyser leur caractére ionique, ainsi que 1’effet de la
salinité. Chaque mesure est réalisée en triplicat, et les résultats sont moyennés pour fournir des

valeurs accompagnées de I'écart-type [83].
3.3 Rheologie des solutions de polymeére

La rhéologie est une discipline essentielle qui étudie le comportement des matériaux sous
déformation, en particulier la résistance d'un fluide a I'écoulement. Dans le cas des solutions de
polymeres, les propriétés rhéologiques jouent un réle crucial dans les processus d'application,
notamment dans les techniques de récupération assistée du pétrole. En effet, les caractéristiques
rhéologiques des solutions influencent directement leur capacité a s'écouler a travers les pores
des réservoirs et leur interaction avec le pétrole et I'eau présents dans le milieu poreux.
Différents types d'essais peuvent étre réalisés pour évaluer ces propriétés, tels que les essais de
courbes d'écoulement et les essais de courbes de viscoélasticité. Les courbes d'écoulement
permettent de déterminer comment la viscosité des solutions varie en fonction de la contrainte
appliquée, fournissant des informations précieuses sur le comportement d'écoulement sous
conditions de production. D'autre part, les courbes de viscoélasticité mesurent la réponse d'un
matériau a la déformation, offrant un apercu de sa capacité a stocker et a dissiper I'énergie.
Une compréhension approfondie de ces propriétés est essentielle pour optimiser I’efficacité des
méthodes d’EOR, car des comportements d'écoulement adaptés peuvent améliorer la mobilité
des fluides et faciliter le déplacement du pétrole vers le puits de production [84] .

Les propriétés rhéologiques des solutions de mucilage, de HPAM et de leurs mélanges sont
évaluées a I'aide d'un rhéomeétre de contrainte-déformation avec contréle de température Peltier
(Physica MCR302, Anton Paar). Ce systeme de mesure est équipé d'une géométrie cone-plan
(®60 mm, © = 1°, CP60/1), ce qui permet d'obtenir des mesures précises et fiables des
propriétés d'écoulement ainsi que des propriétés viscoélastiques des échantillons.

Les investigations sont réalisées sur une gamme de concentrations d’HPAM et de mucilage,
ainsi que sur des mélanges des deux, permettant d’étudier lI'influence des proportions de chaque
composant sur le comportement rhéologique. Deux températures, 25 et 80 °C, sont choisies,
25 °C pour représenter les conditions ambiantes en laboratoire et 80 °C afin de simuler les
conditions réelles rencontrées dans les réservoirs pétroliers. Les tests sont effectués avec de
I'eau distillée (DW) pour servir de référence et avec des solutions d'eau de saumure synthétique
(SW) afin d'évaluer I'impact de la salinité sur les propriétes rhéologiques des solutions [85].
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3.4 Caractérisation de I’écoulement des fluides dans un milieu poreux

La procédure de core flooding est une méthode expérimentale cruciale pour évaluer I'efficacité
des techniques de récupération assistée du pétrole dans des conditions proches de celles
rencontrées dans les réservoirs. Cette approche consiste a injecter des fluides dans des
échantillons de roche, ou plugs, prélevés sur des carottes pétroliéres, afin de simuler le
déplacement de I'huile résiduelle par un agent de récupération. Dans notre étude, nous avons
utilisé des plugs issus de la région de Hassi Messaoud, reconnus pour leur représentativité des
réservoirs algériens. Les fluides d'injection ont été soigneusement selectionnés pour refléter les
propriétés physico-chimiques des conditions de réservoir, notamment en termes de viscosité et
de salinité. Les tests permettent de mesurer la perméabilité des plugs, la pression d'injection et
le volume d'huile récupéré, fournissant ainsi des données précieuses sur les dynamiques
d'écoulement des fluides et I'efficacité des méthodes de récupération. Ce processus est essentiel
pour approfondir notre compréhension des mécanismes d'interaction entre les fluides et la

matrice rocheuse, ce qui est fondamental pour optimiser les stratégies d'EOR [86].
3.4.1 Analyse Pétro-physique des plugs

Dans le cadre de nos travaux de recherche menés dans la région de Hassi Messaoud, nous avons
utilisé trois plugs prélevés a partir d'une carotte pétroliere soumise a un processus méticuleux
géré par le Service Gestion et Préparation des Carottes de la division DLCC SONATRACH.
Ce service, ceuvrant selon des procédures bien établies, commence par une vérification
minutieuse de la conformité a l'arrivée de chaque carotte, englobant des criteres tels que la

région , le nom du puits, , les numéros des carottes, et d'autres aspects essentiels [87].

Le processus se poursuit par I'ouverture des tubes, le traitement et le prélevement d'échantillons,
incluant des plugs de dimensions variées destinés a des analyses spécifiques. Les échantillons,
prélevés avec une grande précaution, sont soumis a des opérations de lavage (gasoil, eau pure
et eau salée saturée) en fonction du type de boue utilisé lors du prélévement (huile ou eau).
Apres le prélevement, la carotte est méticuleusement mise en caisses, référencées et identifiées

en fonction du puits.

L'archivage des carottes intervient apres divers traitements au niveau des services d'imagerie et

de mesures sur carotte. Les carottes sont stockées pour des consultations futures.

Le processus de création de plugs a partir des carottes pétroliéres implique plusieurs étapes clés.

Tout d'abord, les carottes extraites du réservoir sont soigneusement nettoyées pour éliminer les
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contaminants tels que les boues de forage et les résidus de fluides. Ensuite, elles sont découpées
en cylindres ou "plugs" de dimensions spécifiques, permettant ainsi de prélever des échantillons
cylindriques a des fins d'analyses, de mesures et d'essais en laboratoire. Les plugs sont
conditionnes. Enfin, les plugs sont testés pour confirmer leur intégrité et leur adéquation aux

experimentations prévues, garantissant ainsi des résultats fiables pour les études de réservoir.

Dans cette these, nous avons utilisé trois plugs identiques, prélevés a partir de la méme carotte
pétroliere de la région de Hassi Messaoud. Ces plugs ont été sélectionnés pour assurer une
homogénéité dans nos analyses et expérimentations relatives a la récupération améliorée du
pétrole. Cette approche garantit la cohérence des résultats et permet une évaluation précise des
méthodes expérimentales appliquées.

e Préparation des Plugs

La préparation des plugs a été réalisee avec une rigueur meticuleuse afin d'assurer la fiabilité

des données expérimentales. Voici les étapes détaillées :
a) Sélection et veérification des plugs

Les plugs, extraits d'une carotte pétroliere, ont été soigneusement sélectionnés et inspectés pour
garantir leur propreté. Chaque plug a éte vérifié pour assurer sa conformité avec les exigences

expérimentales.
b) Mesures physiques des plugs

Des mesures précises ont été réalisées sur chaque plug. La longueur a été déterminée a l'aide
d'un pied a coulisse numérique, garantissant ainsi une évaluation exacte. Le diamétre a été
mesuré a plusieurs points avec un pied a coulisse pour en assurer la fidélité. La masse des plugs
a été enregistrée a l'aide d'une balance de précision. Chaque mesure a été répétée trois fois pour
chaque plug, permettant ainsi de calculer les moyennes et les écarts-types. Cette approche
assure la fiabilité et la robustesse des données obtenues.

c) Désiccation et saturation a la saumure

Les plugs ont été placés dans un désicateur pour éliminer l'air résiduel et I'numidité. lls ont
ensuite été saturés avec une solution de saumure a 20 g/L de NaCl pendant 24 heures, permettant
d'atteindre une saturation optimale. Le poids des plugs a été mesuré avant et apres saturation

pour établir une référence essentielle pour les tests ultérieurs.

60



Le pourcentage de saturation a été calculé en déterminant la différence entre le poids initial des
plugs et leur poids saturé. Ces étapes rigoureuses de préparation ont permis de créer les bases

nécessaires pour des expériences ultérieures fiables et significatives.
d) Désaturation par centrifugation

Les plugs saturés ont été soumis a une centrifugation dans une centrifugeuse BEKMAN a 6500
tours par minute pendant 24 heures pour éliminer I'exces de liquide contenu dans les pores.
Apres centrifugation, les plugs ont été peses afin de quantifier les variations de poids résultant
de cette désaturation. Le volume résiduel de saumure prélevé dans le porte-échantillon a
également été mesuré pour évaluer la quantité de liquide restante dans les pores. Ces données
constituent une base essentielle pour comprendre la dynamique du processus de désaturation et

ont significativement guidé les étapes ultérieures de notre étude expérimentale.
e) Equilibration des plugs

Apreés la désaturation, les plugs ont été laissés en place pendant 24 heures supplémentaires pour
permettre I'équilibrage du profil de saturation. Pendant cette période, des mesures périodiques
ont été effectuées pour surveiller les variations dans le profil de saturation, assurant ainsi des

conditions optimales pour les expériences suivantes.
f) Calcul de la saturation apres centrifugation

A Tlissue de la période d'équilibrage, la saturation des plugs a été déterminée en comparant la
masse immergeée (qui représente 100 % de saturation) a la masse mesurée apreés centrifugation.
Ces calculs ont permis d'évaluer le degré de saturation spécifique a chaque plug. Les résultats
ont indiqué une saturation uniforme de 94 % pour les trois plugs, ce qui témoigne de la
cohérence des caractéristiques pétrophysiques. Ces données servent de fondement utile pour les
étapes suivantes de I'étude.

3.4.2 Analyse MicroCT avec le ZEISS Xradia 610 Versa

Pour nos expérimentations, nous avons sélectionné trois plugs identiques de 1 pouce, prélevés
a partir de la méme carotte pétroliére de la région de Hassi Messaoud. Afin d'assurer leur
homogénéité, nous avons d'abord réalisé une analyse préliminaire par tomographie micro-
computérisée (MicroCT), ce qui nous a permis de visualiser la microstructure interne et de
confirmer la similitude des plugs. Par la suite, des mesures par Résonance Magnétique
Nucléaire (RMN) ont été effectuées pour obtenir des parametres pétrophysiques précis. Les

résultats combinés des analyses MicroCT et RMN ont confirmé que les trois plugs possédaient
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des caracteristiques physiques identiques, fournissant ainsi une base utile pour les

expérimentations et les analyses ultérieures [88].

Le ZEISS Xradia 610 Versa est un équipement de tomographie micro-computérisée (MicroCT)
de haute résolution, spécialement concu pour l'analyse tridimensionnelle approfondie des
matériaux. Ce dispositif utilise des rayons X pour acquérir des images volumétriques précises,
permettant ainsi I'examen des structures internes a I'échelle micrométrique. Dans le cadre de
nos travaux, le ZEISS Xradia 610 Versa a été employé pour analyser les plugs pétroliers,

fournissant des données cruciales sur leur microstructure.

Le processus d'analyse débute par une préparation minutieuse des échantillons, qui sont ensuite
placés dans l'appareil. Equipé d'une source de rayons X haute résolution et d'un détecteur
performant, le Xradia 610 Versa permet de capturer des images avec une précision
exceptionnelle. Les échantillons sont soumis a une série de scans, générant des coupes

transversales qui permettent de réaliser des reconstructions tridimensionnelles.

Ces reconstructions offrent des informations détaillées sur la distribution des pores, leur
connectivité et les caractéristiques internes des échantillons. Grace a sa capacité a produire des
images en haute résolution, cet appareil permet d'évaluer en profondeur I'homogénéité des plugs
et de détecter d'éventuelles variations structurelles. Cette analyse est essentielle pour garantir
que les échantillons refletent fidélement les conditions expérimentales, contribuant ainsi a la

fiabilité des résultats obtenus lors des tests de core flooding.
3.4.3Analyse par Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) avec I'équipement GeoSpec

La technique de Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) repose sur 1’analyse des noyaux
atomiques, principalement ceux des protons d’hydrogéne (H*), permettant de recueillir des
informations détaillées sur leur environnement physique dans les phases liquide, amorphe ou
solide. L hydrogene est privilégié dans cette méthode en raison de sa forte prévalence dans les
structures organiques et de sa sensibilité a la dynamique moléculaire. La mesure des temps de
relaxation transversale (T2) et longitudinale (T1) constitue un aspect fondamental de cette
technique. Ces temps de relaxation sont directement influencés par des parametres tels que la
viscosité des fluides et les interactions avec les surfaces poreuses, fournissant des informations

précieuses sur les propriétés des matériaux analyses.

L'utilisation du GeoSpec avec la RMN offre une méthodologie robuste pour une caractérisation

approfondie des parametres des échantillons rocheux, essentielle pour I'évaluation précise des
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propriétés pétrophysiques. Un des principaux objectifs de la géophysique appliquée est de
fournir des estimations précises de la perméabilité dans les puits. Bien que la RMN soit devenue
un outil largement utilisé pour I'analyse des roches poreuses dans les années 1990, elle ne peut

pas mesurer directement la perméabilité.

La RMN a été introduite dans les applications pétrolieres a la fin des années 1950, d'abord avec
le champ magnétique terrestre. Aujourd'hui, elle est couramment utilisée avec des champs
magnétiques artificiels pour caractériser les formations rocheuses, en particulier les roches
siliciclastiqgues comme le gres. Cette méthode, en mesurant la décroissance de I'aimantation des
protons dans les fluides saturant le milieu poreux, fournit des données essentielles pour
optimiser les stratégies de récupération du pétrole [89].

Pour I'analyse RMN des trois plugs et afin de confirmer leur identité, une série de procédures
systématiques a été mise en ceuvre pour obtenir des données pétrophysiques précises et fiables.
Les plugs, soigneusement préparés et nettoyés, ont été saturés avec une solution saline ou un
fluide représentatif des conditions du réservoir. Cette saturation vise a simuler I'état naturel du
milieu poreux et a garantir que les conditions d'analyse refletent fidelement les caractéristiques

réelles du réservoir.

Avant de procéder a I'analyse des plugs, une calibration minutieuse de I'équipement GeoSpec
Rock Analyzer a été effectuée. Cette étape cruciale utilise CAL25F, un calibrateur standardisé
avec un diameétre de 1,97 cm et une longueur de 3,03 cm, pour garantir une précision optimale
des mesures. La calibration assure la fiabilité des données générées tout au long de I'analyse
RMN et permet de valider les performances de I'appareil avant I'analyse des échantillons.

Une fois la calibration achevée, les plugs sont placés dans I'appareil de Résonance Magnétique
Nucléaire (RMN), qui génere un champ magnétique uniforme et utilise des impulsions
radiofréquences pour exciter les noyaux d'hydrogéne présents dans les fluides. Cette technique
mesure la réponse des noyaux d'hydrogeéne aprés excitation, en enregistrant les temps de
relaxation transversale (T2) et longitudinale (T1). Ces mesures fournissent des informations
essentielles sur les propriétés des fluides et des pores, telles que la distribution des tailles de
pores, la présence de fluides libres ou irréductibles, ainsi que la viscosité des fluides et leur
interaction avec les surfaces poreuses. Les données collectées sont ensuite analysées pour
estimer divers parameétres pétrophysiques tels que la porosité, la perméabilité et la mouillabilité

des plugs.
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Pour garantir que les trois plugs sont identiques, les résultats des mesures RMN sont comparés
entre les échantillons. La confirmation de la similarité des paramétres pétrophysiques assure
I'homogénéité des plugs, garantissant ainsi la validité des données pour les analyses et les

conclusions ultérieures.
- Détermination du T2 Cut-Off

A la suite de I'analyse RMN des trois plugs, le T2 cut-off est déterminé, représentant un
paramétre clé dans I'analyse des données RMN. Ce seuil est utilisé pour distinguer les types de
fluides présents dans les pores des échantillons, en fonction de leur temps de relaxation
transversale (T2). Cette mesure permet la séparation des fluides mobiles, qui affichent des
temps de relaxation plus courts, des fluides plus visqueux ou confinés, qui présentent des temps

de relaxation plus longs.

Pour établir le T2 cut-off, des graphes de relaxation T2 sont générés a partir des données RMN,
illustrant la distribution des temps de relaxation des noyaux d'hydrogene dans les échantillons.
L'examen de ces graphes permet de déterminer un seuil spécifique au-dela duquel les fluides
sont considérés comme irrécupérables, facilitant ainsi I'évaluation des fluides restant piégés

dans les pores ou dans des zones non exploitables.

En définissant correctement le T2 cut-off, I'évaluation de la capacité de récupération des fluides
dans les échantillons est améliorée, favorisant ainsi une meilleure planification et gestion des

ressources pétroliéres.
- Analyse de RMN des solutions

Quatre types de solutions ont été examinés a lI'aide de la RMN : le pétrole brut, le polymeére de
cladodes d'Opuntia ficus-indica, le polymere HPAM, ainsi que leurs mélanges. Ces solutions
ont été préparées dans des tubes séparés et analysées a l'aide de I'équipement GeoSpec de chez

Oxford Instruments.

Le principe de laRMN repose sur l'interaction des noyaux d'hydrogene présents dans ces fluides
avec le champ magnétique appliqué et les impulsions radiofréquences, ce qui permet de
déterminer les caractéristiques spécifiques de chaque solution. Les courbes de relaxation
obtenues pour chaque solution ont été comparées afin d'évaluer les différences dans les temps

de relaxation transversale (T2) entre les fluides.
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3.4.4 Conception et simulation d’expérimentation du core flooding

Le core flooding consiste en l'injection contrélée de divers fluides, tels que l'eau, les
hydrocarbures et des polymeéres, a travers des echantillons de roche poreuse, appelés cores,
prélevés dans des puits. Cette méthode permet d'évaluer le comportement des fluides dans les
réservoirs pétroliers en reproduisant les caractéristiques des formations géologiques réelles et

en simulant les conditions de production ou d'injection rencontrées dans ces réservoirs [90].

Les principaux parametres étudiés lors du core flooding incluent la perméabilité, qui mesure la
capacité des roches a permettre le déplacement des fluides, et la porosité, qui quantifie le
volume des pores disponibles. L'analyse des courbes de debit générées pendant les tests fournit
des informations essentielles sur la performance des réservoirs, telles que la saturation des

fluides, la résistance aux fluides et d'autres propriétés importantes [91].
e Dispositif : Core Flooding System 350 (CFS350)

Le Core Flooding System 350 (CFS350) de Vinci Technologies est une plateforme utile pour
la réalisation d'expériences d'inondation de carottes dans des conditions simulées de réservoir.
Ce systeme permet d'évaluer des aspects tels que la perméabilité des fluides et I'application de

méthodes de récupération assistée du pétrole, que ce soit a des stades secondaires ou tertiaires.

Contrdlé par un logiciel adapté, le CFS350 offre une certaine flexibilité avec des modes de
fonctionnement manuel et automatisé, permettant un contrdle sur les composants du systeme,

y compris les pompes, les vannes, et les dispositifs d'enregistrement des données.

L'analyseur de carottes RMN intégré au CFS350 contribue a I'étude des propriétés des
échantillons. 1l permet de mesurer divers paramétres, tels que la géométrie des pores, I'indice
de fluide libre, et la pression capillaire, ainsi que d'autres caractéristiques pertinentes des plugs,

facilitant ainsi une compréhension des fluides et de leur comportement dans les réservoirs.
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Figure 3.3. Core Flooding System CFS 350.

e Leséléments du Core Flooding
a) Les pompes a injection

Le systeme d'injection du Core Flooding System 350 est équipé de deux pompes de la série BT,
également connues sous le nom de pousse-seringues. Ces pompes sont responsables de la
propulsion de l'eau distillée a travers un accumulateur, permettant ainsi l'injection du fluide
d'essai dans la carotte. Concu pour atteindre des pressions allant jusqu'a 5 000 psi, ce systeme
assure une injection précise et contrélée. 1l offre la flexibilité nécessaire pour maintenir un débit
Ou une pression constante tout au long du processus. La capacité de mesurer avec précision le
volume de fluide déplacé pendant l'injection garantit la collecte de données fiables, qui est
cruciale pour les analyses détaillées et la validation des résultats expérimentaux.

b) La pompe de confinement

La pompe de confinement, similaire aux pompes d'injection, utilise également des pousse-

seringues de la série BT.

Cette pompe est congcue pour gérer du fluorinert comme fluides de confinement, permettant
ainsi de maintenir la pression nécessaire dans le porte-noyau. Grace a ses commandes intuitives,
la pompe peut étre opérée individuellement via ses panneaux avant ou intégrée au systéeme de
controle informatisé de Vinci Technologies. Cette configuration offre une flexibilité

operationnelle accrue et simplifie le processus expérimental.
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c) Le régulateur de contre-pression (BPR)

Le Régulateur de Pression de Fond (BPR) est crucial pour la saturation du noyau avec le fluide
d'essai. Il fonctionne en appliquant une contre-pression qui augmente la pression interstitielle,

permettant ainsi de remplir les pores du noyau avec le fluide.

Ce régulateur génére une pression initiale a I'aide d'un gaz pouvant atteindre 300 psi, suivie par
I'utilisation d'une huile spéciale pour atteindre une pression maximale de 4 500 psi. Lorsque la
pression d'injection dépasse celle du BPR, le flux commence et I'essai est considéré comme

terminé.
d) Four et Accumulateurs

Les accumulateurs, intégrés dans le four, jouent un réle crucial en maintenant la température
du liquide injecté a un niveau représentatif des conditions du réservoir tout au long de
I'expérience. Chaque accumulateur, d'une capacité d'un litre, est concu sous forme de cylindre

avec un piston interne et deux bouchons aux extrémités.

Cette configuration assure une température constante et stable pour le liquide, garantissant la

précision des conditions expérimentales.
e) Le détenteur du noyau RMN

Un porte-noyau RMN, fourni par Oxford Instruments, est placé a l'intérieur d'un scanner RMN,
ce scanner génére un champ magnétique puissant et excite I'échantillon a I'aide d'une impulsion
de Radio Fréquence (RF).

En réponse a cette excitation, les fluides présents dans le noyau (tels que I'huile, la saumure,
etc.) émettent un signal qui est ensuite enregistré. L'impulsion RF est suivie d'un pic de signal
RMN qui décroit selon un temps de relaxation spécifique, appelé T2, représentant le taux de
décroissance du signal. Cette méthode permet d'obtenir des informations détaillées sur les

caractéristiques des fluides in situ.
f) Systéme de capteur de pression

Un elément crucial de l'installation est le systeme de capteurs de pression, essentiel pour

mesurer la différence de pression pendant I'écoulement.

Ce systeme est compose de deux capteurs distincts : un pour mesurer la pression amont et l'autre

pour la pression aval. Il comprend egalement deux capteurs de pression differentielle, I'un de
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petite taille pour les faibles pressions (x 8 psi) et l'autre de taille plus grande pour les pressions
élevées (+ 500 psi). De plus, quatre vannes sont intégrées pour réguler le circuit de débit, jouant

un réle crucial dans la sécurité des capteurs et la gestion du flux.

L'objectif principal de cette expérimentation est d'évaluer I'efficacité des polymeéres pour la
récupération améliorée du pétrole en simulant les conditions réelles de réservoir. Nous visons
amesurer la performance des fluides dans des plugs de roche poreuse en termes de perméabilite,

de saturation et de capacité de récupération.
- Etude du processus de Core Flooding

L’¢tude du processus de core flooding repose sur une série d'étapes, allant de la préparation
minutieuse des équipements a lI'analyse approfondie des données recueillies. La configuration
et I'utilisation des équipements dédiés a cette technique sont essentielles pour garantir la

précision et la fiabilité des résultats expérimentaux [92].

La premiere étape consiste a préparer le systeme de core flooding en Vérifiant les connexions
et en calibrant les instruments de mesure. Cette préparation est suivie du chargement des fluides
de test, qui doivent étre soigneusement préparés pour éviter toute contamination. Ensuite, les
parameétres expérimentaux sont configurés pour refléter les conditions de test spécifiques, et le

régulateur de contre-pression est ajusté pour appliquer la pression nécessaire.

Une fois ces préparations terminées, les tests de core flooding peuvent étre exécutés, avec une
attention particuliere portée a la surveillance en temps réel des parameétres et a I'analyse de la
réponse du plug. Les données recueillies sont ensuite analysées pour évaluer I'efficacité des
fluides et des méthodes de récupération. Enfin, un nettoyage rigoureux et une inspection des
équipements sont réalisés pour maintenir leur bon état de fonctionnement. Ce processus détaillé
assure une approche systématique pour I'évaluation des interactions entre les fluides et le milieu
poreux, fournissant des informations essentielles pour les applications de récupération assistée

du pétrole.

e Préparation et Installation
Les plugs sont préparés avec soin et mesurés pour assurer leur précision. lls sont ensuite placés
dans la veste isolante (jacket) avant leur installation dans le systéme de Core Flooding. Cette

veste assure une isolation adéquate pour maintenir une température constante pendant les tests.

68



a) Saturation Initiale

e Saturation avec Saumure :

Apres l'installation du plug dans le systeme, il est saturé avec une solution de saumure de NaCl
a 20 g/L. Cette étape vise a simuler les conditions de réservoir et a garantir que le plug est
entierement saturé avec un liquide représentatif avant le début des tests. La saturation se fait en
injectant la saumure a travers le plug pour remplir tous les pores, assurant ainsi une condition

initiale stable pour les phases suivantes du core flooding [93].

b) Processus de core flooding

Le core flooding est divisé en trois phases principales, chacune correspondant a un type de

récupération utilisé dans l'industrie pétroliere :

e Récupération primaire :

o Drainage : Une phase huileuse est injectée a un débit contr6lé (Q1) pour simuler
I'extraction initiale de I'huile, qui est principalement due a la pression naturelle du
réservoir dans un réservoir naturel. Cette étape permet d'établir la saturation en
huile du plug avant les phases de récupération secondaire et tertiaire. En
laboratoire, cela simule le flux naturel du pétrole a travers le plug, représentant la
récupération primaire ou les forces naturelles du réservoir, telles que la pression
et la gravité, sont utilisées pour extraire le pétrole.

e Récupération secondaire :

o Imbibition : Apres le drainage de I'huile, une solution de saumure (NaCl) est
injectée pour déplacer I'huile restante dans les pores du plug. Cette phase simule les
techniques de récupération secondaire, telles que l'injection d'eau ou de saumure,
utilisées pour améliorer I'extraction d'huile en maintenant la pression du réservoir. La
saumure injectée balaye le pétrole résiduel vers les puits de production.

e Récupération tertiaire :
o Injection de Solution de Polymere : une solution de polymére est injectée a un
débit (Q2) et a une température de 120 °C. Cette phase représente les méthodes de
récupération tertiaire, telles que l'injection de polymeres ou d'autres agents
chimiques, qui visent a améliorer la mobilité du pétrole et a augmenter la quantité
de pétrole récupérable aprés les étapes primaires et secondaires. L'injection de la

solution polymeére est congcue pour mobiliser le pétrole résiduel dans le plug aprés
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c)

d)

les phases de récupération primaire et secondaire, en surmontant les forces

capillaires et les hétérogénéités du réservoir.

Etude comparative des polyméres

Comparaison des polymeres : Les tests sont réalises en utilisant trois types de polymeres
I’HPAM, le polymére extrait des cladodes d'Opuntia ficus-indica, et un mélange des
deux. Cette comparaison permet de comparer I'effet de chaque type de polymere,
individuellement et en combinaison, sur le comportement de I'injection de fluides, les
propriétés de récupération du pétrole, et le phénomene synergique qui pourrait en

résulter.

L'ajout du mucilage d'Opuntia ficus-indica au HPAM vise a exploiter I'effet synergique
potentiel entre ces deux polymeéres, permettant ainsi d'améliorer la performance globale
du systeme polymérique. Les essais ont permis de mesurer lI'impact de cette synergie a
I'amélioration du balayage du réservoir, et la capacité a mobiliser le pétrole résiduel.
Cette approche comparative est essentielle pour déterminer les conditions optimales
d'utilisation des polymeéres dans les opérations de récupération assistée du pétrole.

Analyse et collecte des données :

Mesures et échantillonnage : Pour assurer une évaluation précise des performances des
polymeres et des processus de récupération, des mesures systématiques et des
échantillonnages sont réalisés tout au long des phases expérimentales. Pendant chaque
étape du processus de core flooding, des variables clés telles que la pression, le débit
sont enregistrées avec une précision rigoureuse. Les capteurs de pression mesurent les
différences de pression amont et aval pour évaluer les variations dans le systeme. Les

débits sont suivis en continu pour analyser le flux des fluides a travers le milieu poreux.

Les données collectées fournissent des informations essentielles sur le comportement
des fluides, l'interaction des polymeres avec le milieu poreux, et I'efficacité globale des
procédés de récupération. Ces informations sont ensuite utilisées pour comparer les
résultats obtenus avec les objectifs expérimentaux et affiner les stratégies de

récupération assistée du pétrole.
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3.4.5 Microscopie Electronique a Balayage (MEB) et Spectroscopie Dispersive
d'Energie des Rayons X (EDX) des plugs avant et aprés injection

Pour I'analyse MEB/EDX des plugs pétroliers avant et apres les tests de core flooding, un
protocole rigoureux est suivi. Les plugs sont d'abord soigneusement nettoyes afin d'éliminer
toute contamination superficielle. Apres les tests de core flooding, les plugs sont rapidement
prélevés et préparés pour l'analyse afin de préserver les effets des fluides injectés. Ils sont
ensuite decoupés en lamelles fines a l'aide d'une scie spécialisée pour obtenir des sections
transversales représentatives. Ces lamelles permettent une observation plus détaillée des

structures internes et des modifications a différents niveaux [94].

Les échantillons sont ensuite séchés a l'air sec pour éliminer toute humidité résiduelle, qui
pourrait interférer avec les résultats de I'analyse. Les lamelles préparées sont montées sur des
supports appropriés pour l'analyse MEB. Une fine couche conductrice, telle que de I'or, est
déposée sur les surfaces des lamelles pour améliorer la qualité des images et éviter les effets de
charge. Le microscope électronique a balayage (MEB) est utilisé pour examiner les surfaces
des lamelles a haute résolution, capturant des images détaillées des modifications
topographiques et des caractéristiques de surface.

Pour compléter I'analyse, le systeme EDX, couplé au MEB, est employé pour identifier et
quantifier les éléments chimiques présents dans les lamelles. Les spectres EDX fournissent des
informations sur la composition chimique des dépéts et les changements résultant des fluides
injectés.

3.4.6 Analyse DRX des plugs avant et apres injection

Les plugs sont d'abord soigneusement préparés en broyant les échantillons en une poudre fine.
Cette étape permet de réduire les plugs a une granulométrie adaptée a lI'analyse par diffraction
des rayons X (DRX). Les échantillons broyés sont ensuite placés dans des porte-échantillons

spécifiques pour I'analyse DRX [95].

L'analyse DRX est réalisée en deux phases distinctes. Dans un premier temps, les echantillons
de plugs non traités, avant I'injection des fluides, sont analysés pour établir une référence de la
structure cristalline originale. Cette analyse initiale permet de déterminer les caractéristiques

minéralogiques des plugs dans leur état naturel.
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Les diffractogrammes ainsi obtenus, a 1’aide d’un diffractomeétre a rayons X, sont interprétés.
Les positions et les intensités des pics observés sont comparées aux fichiers de référence PDF-
ICDD (Powder Diffraction File - International Center for Diffraction Data) pour I’identification

des phases minéralogiques présentes.

Apres les tests de core flooding et I'injection des fluides, les échantillons de plugs sont a
nouveau broyés et analysés par DRX. Cette analyse post-injection permet d'observer les
changements dans la structure cristalline des plugs induits par les fluides injectés. La
comparaison entre les données de diffraction avant et apres injection fournit des informations

sur les modifications structurelles et minéralogiques des plugs.
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Chapitre 4 :

Résultats et discussion
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Dans ce chapitre, nous présentons les résultats expérimentaux obtenus au cours de cette étude,
accompagnés d'une analyse critique. L’objectif est d'examiner le comportement du HPAM, du
mucilage extrait des cladodes d'Opuntia ficus-indica, ainsi que de leur combinaison, dans des
conditions proches de celles des réservoirs pétroliers algériens. Les résultats sont structurés en
plusieurs sections, incluant I'extraction et la caractérisation physico-chimique des polymeres,
I'évaluation de leurs propriétés rhéologiques et viscoélastiques, ainsi que I'étude des
écoulements en milieu poreux. Ces analyses visent a apporter des éléments de compréhension
sur I’efficacité des polymeéres dans les applications de récupération assistée du pétrole , en
tenant compte de différentes conditions de température et de salinité, et sur leur potentiel pour

améliorer la récupération dans les réservoirs pétroliers.
4.1 Extraction de la poudre de mucilage

Les polysaccharides hydrosolubles des cladodes d'Opuntia ficus-indica ont été extraits et
purifiés par précipitation a I'éthanol. Le processus d'extraction a commencé par le nettoyage,
I’épluchage, la découpe des cladodes. Apres congélation, les morceaux ont été mélangés avec
de I'eau distillée chauffée, puis homogénéisés. Le filtrat obtenu a été précipité avec de I'éthanol
a 96 %, permettant la recupération du mucilage par filtration. Le mucilage a ensuite été séché a

60 °C et broyé en une poudre fine [96].

Le polyacrylamide partiellement hydrolysé, utilisé sous sa forme commerciale, a servi de
polymere de référence dans cette étude. Ce polymeére est largement reconnu dans le domaine

de la récupération assistée du pétrole pour ses propriétés et son efficacité.

Pour évaluer I'effet combiné des deux polymeres, nous avons préparé des mélanges d’HPAM
et de mucilage d'Opuntia ficus-indica. Le but était d'exploiter les avantages complémentaires
des deux polymeéres et d'améliorer les solutions utilisées dans les processus d’EOR, dans le but
de comparer les propriétés physico-chimiques des solutions individuelles et combinées dans le

contexte des applications de récupération du pétrole.

4.2  Caractérisation Physico-Chimique

4.2.1 Analyse de la masse moléculaire du mucilage de Cladode Opuntia ficus-indica

La masse moléculaire en poids (Mw) a eté déterminée en mesurant les valeurs de Kc/Rg en
fonction de la variation de la concentration du mucilage en solution, de 0,002 a 0,01 g/cm?.

Comme illustré dans la Figure 4.1, la forme linéaire de la courbe expérimentale, Kc/Rg = f(C),
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a permis un ajustement par I'equation (3.1) décrite dans le chapitre matériel et méthodes en

utilisant la méthode des moindres carrés.
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Figure 4.1. Courbe expérimentale de K¢/Rg en fonction de la concentration de la solution du
mucilage.
La masse moléculaire du mucilage de Cladode Opuntia ficus-indica algérien est égale a
(1,6 + 0,5) x107, est conforme aux valeurs rapportées dans la littérature pour la méme espéce
en provenance d'Inde, de Colombie et de Chine. Certains auteurs [97-99], ont réalisé des
analyses d'identification de cet extrait de cactus a I'aide d’HPLC et 1'ont identifié avec succes

comme des polysaccharides.

La valeur du coefficient virial A, a été trouvée positive et est égale a (4,72 + 2,17) x10°. Cela
suggere que les chaines macromoléculaires de I'extrait de Cladode Opuntia ficus-indica algérien
sont hydrophiles car elles ont une bonne affinité pour I'eau en termes d'hydratation et

développent donc des interactions répulsives en solution [100].
4.2.2 Analyse SEM/EDX

Les analyses couplées SEM/EDX ont été réalisées pour identifier la morphologie, la géométrie,
la dispersité et la pureté de I'échantillon de poudre de mucilage de Cladode Opuntia ficus-indica

et du HPAM synthétique.
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Les résultats présentés dans la Figure 4.2.A révélent que les particules de mucilage ont une
forme irréguliére, sans aspect allongé. L'interface des particules présente un aspect marbré,
agrémenteé de fibres ondulées, et leur granulométrie est polydispersée, ce qui peut étre attribué
au processus de broyage utilisé pour obtenir la poudre aprés sechage. En revanche, le HPAM,
figure 4.2.B, exhibe une morphologie réguliere et lisse, caractéristique des polymeres
synthétiques. Cette uniformité morphologique favorise une distribution plus homogene des
particules en solution, entrainant des interactions plus prévisibles avec les autres composants

du systeme de récupération assistée du petrole [101-105].

Figure 4.2. Morphologie SEM de (A) Mucilage et (B) HPAM, avec échelle de 100 um.

Les Figures 4.3 illustrent I’analyse EDX des éléments chimiques présents a la surface des
particules. Les résultats associés a I'espéce Cladode Opuntia ficus-indica, représentés dans la
Figure 4.3.A, révelent la présence de silicium, carbone, potassium, chlore, magnésium, calcium
et oxygeéne. Ces minéraux identifiés correspondent a ceux rapportés par certains auteurs [106-
108], suggérant que la croissance de ces structures cristallines et leur composition en éléments
chimiques pourraient étre corrélées a I'age de la plante. En revanche, pour le HPAM, la Figure
4.3.B indique la présence de carbone, oxygene, azote et sodium. Ces éléments sont
caractéristiques de ce polymeére synthetique. Leur présence prédominante refléte la structure
chimique du HPAM, ce qui pourrait influencer ses propriétés viscoélastiques et sa performance
dans les applications EOR [109-111].
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Figure 4.3. Image EDX de (A) Mucilage et (B) HPAM.

Les analyses SEM/EDX révelent des différences significatives entre le mucilage d'Opuntia
ficus-indica et le HPAM, aussi bien sur le plan morphologique que chimique. Ces différences
pourraient permettre des interactions synergétiques intéressantes dans les applications EOR. Le
mucilage, avec sa structure complexe, semble offrir un potentiel prometteur pour améliorer
I'interaction avec les surfaces poreuses, tandis que le HPAM apporte la stabilité nécessaire a ses
propriétés viscoélastiques. Cependant, bien que les propriétés viscoélastiques du mucilage aient
été étudiées, leurs résultats n'ont pas encore été présentés a ce stade. Une fois ces résultats
discutés, il sera possible d'évaluer pleinement I'intérét de la combinaison des deux polymeres

pour améliorer I'efficacité des procédés de récupération assistée du pétrole.
4.2.3 Analyse DRX

La diffraction des rayons X (DRX) a permis d'identifier & la fois des phases cristallines et
amorphes dans les échantillons de mucilage extrait des cladodes d'Opuntia ficus-indica et du
HPAM. Pour le mucilage, I'analyse effectuée avec le logiciel Match2 !, illustrée dans la Figure
4.4.A, a révélé une structure cristalline. Les composants identifiés incluent le carbonate de
calcium (CaCO:s), le bicarbonate de calcium magnésium (CaMg(COs).), I'oxyde de magnésium
(MgO), chlorure de potassium (KCI) et le dioxyde de silicium (SiO2) sous forme de quartz. Ces
résultats sont en accord avec la littérature et montrent que la présence de ces minéraux est
influencée par divers facteurs tels que la composition du sol, I'emplacement géographique, les
caractéristiques physico-chimiques de la matrice organique et I'age de la plante. Ces
observations sont également corroborées par les analyses SEM et EDS qui ont montré une

distribution similaire des cristaux.
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En revanche, le diffractogramme du HPAM (Figure 4.4.B) n'a révélé aucun pic de diffraction
distinct, caractéristique des matériaux amorphes. La structure non cristalline du HPAM, typique
des polymeres amorphes, se manifeste par une absence de diffraction réguliére due a
I'organisation désordonnée des chaines polymériques. Cette différence structurale entre le
mucilage cristallin et le HPAM amorphe peut avoir des répercussions importantes sur leurs
performances dans les applications de récupération assistée du pétrole. Tandis que le mucilage,
avec ses composants minéralogiques, pourrait conférer des propriétés de stabilité ou de
réactivité dans les environnements pétroliers, le HPAM, en tant que polymére amorphe, pourrait
avoir des interactions et des performances différentes en fonction des conditions de récupération
[98, 112-118].
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Figure 4.4. Diffractogrammes de (A) Mucilage et (B) HPAM.
4.2.4 Analyse ATG

Le comportement dépendant de la température sont illustrés dans la Figure 4.5.A pour le
mucilage des cladodes d'Opuntia ficus-indica et la Figure 4.5.B pour le HPAM. L'analyse
thermogramme (ATG) révele des zones distinctes de perte de poids a différentes températures,
offrant ainsi un apercu de la décomposition thermique des composants présents dans ces deux
polymeéres [43, 119-122].

L'analyse thermogravimétrique (ATG) révele que le mucilage d'Opuntia ficus-indica et le
polyacrylamide partiellement hydrolysé présentent des comportements thermiques
remarquablement similaires. Pour le mucilage, comme le montre la Figure 4.5-A, trois
événements thermiques distincts se manifestent. Une premiére perte de poids de 3,787 % est
notée a 100 °C, attribuée a I'évaporation endothermique de I'eau absorbée ou de I'humidité
présente dans le polymere. Bien que mesurable, cette perte est considérée comme minimale et
négligeable, notamment dans le contexte des températures des puits en Algérie, qui avoisinent
80 °C, soulignant ainsi les potentialités intéressantes du mucilage dans le cadre de la
récupération assistée du pétrole. Ensuite, une deuxieme perte de poids de 7,655 % est observée
a 200 °C, indiguant une décomposition ou une perte d'éléments organiques. Ce comportement
thermique est en accord avec des études antérieures, notamment celles de [69, 123, 124]. Le
dernier phénomeéne, apparaissant a 290 °C, se traduit par une décomposition significative de
14,35 %, liée a la dégradation thermique de composants tels que des ruptures de chaine dans

les polysaccharides et la décomposition des pectines, ce qui indique une stabilité thermique de
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I'extrait de mucilage. Ces résultats témoignent de la stabilité thermique de I'extrait de mucilage,
renforcant son potentiel d'utilisation dans I'amélioration de la récupération du pétrole [48, 125-
128].

Concernant le HPAM, analysé dans la Figure 4.5-B, on observe également trois événements
thermiques clés : une perte de poids de 4,29 % a 100 °C, attribuée a I'évaporation de I'eau et de
I'hnumidité absorbées ; une perte de poids de 6,68 % a 235 °C, correspondant a la décomposition
d'éléments organiques ; et une dégradation thermique marquée de 15,56 % a 300 °C. Toutefois,
cette dégradation significative ne peut pas étre pleinement considérée dans le contexte des
applications de récupération assistée du pétrole, car les températures dans les puits en Algérie
ne dépassent pas 80 °C. Malgré les différences dans leur structure chimique, les deux polymeres
montrent un comportement thermique équivalent dans les plages de température examinées, ce
qui pourrait avoir des implications importantes pour leur utilisation combinée dans des

applications de récupération assistée du pétrole.
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Figure 4.5. ATG de (A) Mucilage et (B) HPAM.
4.2.5 Analyse IFTR

L'analyse IFTR des échantillons de mucilage d'Opuntia ficus-indica, du HPAM, et de leur
mélange a été effectuée pour identifier les groupes fonctionnels présents et comparer leurs
structures chimiques respectives. Les spectres IFTR obtenus fournissent des informations sur

les caractéristiques chimiques des polymeres individuels ainsi que du mélange.

Les Figures 4.6 et 4.7 présentent les spectres IFTR du HPAM et du mucilage dans une plage de
transmittance entre 0,8 et 1 (spectre zoomé). Les spectres identiques sont également présentés

en présence de leur mélange dans une plage de transmittance entre 0,4 et 1.

La figure 4.6 montre que le spectre IFTR du HPAM (H) révéle des vibrations d'allongement N-
H entre 3329 et 3176 cm™ et des déformations et vibrations C-H a 2937 cm™ et 1656 cm™,
respectivement, liées aux groupes fonctionnels C=0. Les pics & 1319-1114 cm™ sont associés

aux vibrations d'allongement C-O.

Pour le spectre de mucilage (M), une bande entre 3000 et 3500 cm™ correspond au groupe

fonctionnel (-OH). Des pics de vibrations d'allongement de liaisons C-H sont observés entre
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2800 et 3000 cm™. Des pics intenses a 1613 cm™ et autour de 1314 cm™ correspondent aux

vibrations d'allongement et de déformation C=0 et C-O. Les bandes identifiées entre 1038 et
773 cm'* correspondent aux vibrations de stretching du groupe (Si-O-Si).

1,0

Transmitance (%)
|

_M c-O-
H
-C=0
D;B T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde (cm-1)

Figure 4.6. Spectroscopie IFTR des solutions de HPAM (H) et de mucilage (M).
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Figure 4.7. Spectroscopie IFTR de HPAM/mucilage (H+M).

Le spectre IFTR du mélange HPAM/mucilage, présenté dans la Figure 4.7, met en évidence des
interactions intermoléculaires significatives qui influencent les propriétés rhéologiques du

systéeme. La bande large et intense entre 3000 et 3500 cm™!, correspondant aux vibrations
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d'allongement des liaisons O-H, indique la formation de ponts hydrogéne intermoléculaires
entre le HPAM et le mucilage. Ces interactions modifient la structure chimique globale du
mélange, comme le montrent les décalages et I’apparition de pics spécifiques, notamment a
1631 cm™ (stretching du groupe -OH), 1379 cm™ (flexion du groupe C=C), et 778 cm™
(stretching du groupe Si-O-Si) [129-133].

En conclusion, l'analyse IFTR des polymeres individuels (HPAM et mucilage) et de leur
mélange révele comment leurs caractéristiques chimiques distinctes interagissent au sein du
mélange. Cette interaction, notamment la formation de ponts hydrogéne entre les groupes
fonctionnels, influence les propriétés rhéologiques du systéme. Cette combinaison chimique
ouvre des perspectives intéressantes pour des applications spécifiques, notamment dans le

domaine de la récupération assistée du pétrole
4.2.6 Potentiel zéta

L'analyse du potentiel zéta a été réalisée pour évaluer la stabilité des solutions de mucilage
d'Opuntia ficus-indica et du HPAM [134]. Les mesures ont révélé des informations essentielles

sur la charge de surface des particules et leur tendance a se disperser ou a s'agréger.

La concentration choisie pour les deux polymeres est de 800 ppm, et les valeurs mesurées de

leur potentiel zéta (€) sont présentées dans le Tableau 4.1.

Tableau 4.1. Valeurs du potentiel zéta pour le HPAM et le mucilage dans I'eau distillée (DW)

et I'eau saumatre (SW).

Moyenne du potentiel zéta (mV) DW SW
HPAM -53+3.1 -30+5.2
Mucilage -60£4.5 -45+ 7.1

Il est évident que le HPAM et le mucilage, lorsqu'ils sont en solution dans I'eau distillée,
présentent des caractéristiques anioniques, comme en témoignent leurs valeurs de potentiel zéta
relativement élevées, qui sont négatives et dépassent les seuils de -30 mV. Ces valeurs indiquent
des interactions de répulsion électrostatique. En revanche, lorsque I'eau distillée est remplacée
par de l'eau saumatre, les valeurs du potentiel zéta deviennent moins significatives. Cela
suggere que les contre-ions cationiques dans I'eau saumatre ont un effet de criblage sur les

charges anioniques des deux especes en solution, entrainant une compression de la double

83



couche électrique et une réduction du potentiel zéta . Cependant, cette diminution des valeurs
du potentiel zéta n'est pas suffisante pour générer un repliement total des macromolécules par
effet d'attraction de Van der Waals [60, 135-137].

4.3 Rheologie des solutions de polymére

Les études rhéologiques et viscoélastiques sont essentielles pour comprendre le comportement
des solutions de polymeres dans des conditions proches de celles rencontrées dans les
applications industrielles, telles que la récupération assistée du pétrole. Ces analyses fournissent
des informations cruciales sur la maniere dont les polymeéres, notamment le mucilage d'Opuntia
ficus-indica, le HPAM et leurs mélange, interagissent et se comportent sous différentes
conditions de température et de salinité. En outre, I'étude du mélange des deux polymeres
permet d'évaluer l'effet synergique potentiel de leur combinaison sur les propriétés
viscoélastiques et rhéologiques. Cela est particuliérement important pour déterminer si le
mélange améliore les performances des solutions dans les applications EOR en tirant parti des
avantages individuels de chaque polymére et en optimisant leurs interactions pour des

conditions spécifiques.

Pour évaluer les propriétés rhéologiques et viscoélastiques des solutions, nous avons réalisé des
tests a différentes concentrations de HPAM et de mucilage d'Opuntia ficus-indica dans une
saumure a 0,3 % de NaCl, afin d'étudier l'effet de la salinité et de la température sur leur
comportement. Cette concentration de faible salinité a été choisie car, lors de la récupération
assistée du pétrole, une faible salinité est souvent utilisée dans les formulations ASP (Alcalins,
Surfactants, Polymeres) pour éviter les problémes de gonflement des argiles dans les réservoirs
[138]. Les tests ont permis d'observer comment chaque polymére se comportait
individuellement sous ces conditions. Par la suite, nous avons préparé des mélanges des deux
polymeres pour déterminer si le mélange pouvait reproduire les caractéristiques rhéologiques
du HPAM seul, dans le but d'évaluer I'effet synergique de la combinaison des polymeres. Cette
approche vise a optimiser I'utilisation du HPAM en minimisant sa consommation tout en tirant
parti des propriétés du mucilage. De plus, une étude viscoélastique a été effectuée pour analyser
la réponse des solutions aux contraintes appliquées, fournissant des informations
supplémentaires sur leur comportement. Enfin, nous avons ciblé la concentration optimale des
polymeres a utiliser dans une saumure a 2 % de NaCl, représentant la salinité typique des
réservoirs algériens, afin d'identifier les conditions les plus efficaces pour les applications de

récupération assistée du pétrole.

84



4.3.1 Test d’écoulement des solutions HPAM, Cladode opuntia ficus-indica et leurs

melanges

Le comportement rhéologique sous un taux de cisaillement variable des solutions de HPAM et
de mucilage dans l'eau distillée (DW) a 25 °C et dans de l'eau saumatre synthétique (SW)

analysées a 25 et 80 °C est illustré dans la Figure 4.8 -A, B et C.
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Figure 4.8. Courbes d’écoulement des solutions d’HPAM et de Mucilage en fonction de leur
concentration et du milieu de dissolution (A : DW 25°C, B : SW 25°C et C : SW 80°C).

Les courbes d'écoulement des solutions de HPAM et de mucilage en milieu DW (Figure 4.8.A)
sont toutes linéaires sur une échelle double logarithmique. Cela suggére un comportement
obeéissant a la loi de puissance d'Ostwald, expliquant la sensibilité de la viscosité apparente des
solutions au cisaillement. Les valeurs du coefficient de détermination R2 sont toutes proches de
1, et les variations des parametres d'Ostwald, I'indice de consistance (K) et I'indice de structure

(n), en fonction de la concentration des dux polymeéres sont montrées dans la Figure 4.9.
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Figure 4.9. Variation des paramétres caractéristiques d’Ostwald en fonction de la

concentration des deux polymeres.
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Les solutions de HPAM présentent une consistance plus élevée que celles de mucilage. Les
valeurs de I'indice de structure diminuent avec I'augmentation de la concentration pour les deux
polymeres, suivant une tendance similaire. 1l est a noter que les valeurs de n sont toutes
inférieures a 0,7, ce qui indique une déviation significative par rapport au comportement
newtonien (pour n = 1, le comportement est newtonien). Ainsi, les viscosités apparentes de
toutes les solutions sont sensibles au cisaillement, ce qui leur confére un comportement

rhéofluidifiant, facilitant leur injection.

Dans le milieu SW a 25 °C (Figure 4.8.B), les courbes d'écoulement des solutions de HPAM
montrent une premiere région newtonienne & faible cisaillement, suivie d'un comportement
rhéofluidifiant a cisaillement intermédiaire, puis d'une deuxieme région newtonienne a fort
cisaillement. La chute de viscosité entre le faible et le fort cisaillement reste insignifiante,
indiquant ainsi un comportement quasi-newtonien. Les courbes d'écoulement du mucilage dans
SW a 25 °C présentent un comportement linéaire pour certaines concentrations, tandis qu'un
comportement structurel avec deux régions newtoniennes est observé pour d'autres. La baisse
de viscosité étant négligeable, cela se traduit également par un comportement quasi-newtonien.
Avec une augmentation de la température jusqu'a 80 °C, toutes les courbes d'écoulement des
solutions de HPAM et de mucilage adoptent un comportement structurel newtonien a deux
régions, avec une diminution négligeable de la viscosité sous I'effet du cisaillement [60, 135-
137, 139-145].

Les Figures 4.10-A, B et C illustrent les courbes d'écoulement des mélanges de HPAM et de
mucilage, dont la concentration totale est de 800 ppm, représentant 100 % de la somme des
concentrations des deux polymeéres. Ainsi, les courbes d'écoulement refletent la variation des
proportions de chaque espéce polymérique, tout en maintenant leur somme constante a 100 %,

équivalente a 800ppm.

Dans le milieu DW a 25 °C, I'ajout de 20 % de mucilage au HPAM a permis d'augmenter la
viscosité de dix fois par rapport a l'utilisation du HPAM seul a 800 ppm, ou le HPAM
représentait 80 % de la solution. Dans le milieu SW a 25 °C, les courbes d'écoulement des
mélanges présentent généralement un comportement quasi-newtonien, avec un effet synergique
du mucilage sur le HPAM, entrainant une augmentation de la viscosité sur une décade lorsque
le mucilage est incorporé & 20 %. A 80 °C, bien que I'ajout de mucilage améliore les viscosités,
celles-ci diminuent d'une décade, méme avec une substitution partielle a 20 %. La courbe

d'écoulement demeure quasi-newtonienne, affichant une viscosité de 10 mPa.s.
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Figure 4.10. Courbes d’écoulements des solutions de mélange d’HPAM et de Mucilage en
fonction du milieu de dissolution, A : DW 25°C, B : SW 25°C et C : SW 80°C.

(Crpam +Chmucilage = 800 ppm).
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Cette étude vise a évaluer l'utilisation des polymeéres dans des conditions réelles de récupération
assistée du pétrole. Pour ce faire, nous avons choisi d'adopter une concentration totale de 10
000 ppm pour les polymeres, soit 8 000 ppm de HPAM et 2 000 ppm de mucilage. Cette
formulation permet de mettre en lumiére les effets synergétiques entre le HPAM et le mucilage,
tout en comparant les propriétés viscoélastiques du melange a celles des solutions de polymeres

seuls a des concentrations plus faibles.

Bien que des études antérieures aient exploreé les effets de concentrations plus faibles a 0,3 %
de salinite, I'adoption d'une concentration de 10 000 ppm dans une saumure a 2 % de NaCl
permet une évaluation plus exhaustive de la synergie entre les polymeéres dans des
environnements de haute salinité, caractéristiques des réservoirs algériens. Ce choix stratégique
est crucial pour déterminer la formulation optimale, susceptible d'apporter des avantages

substantiels en termes de viscosité et d'efficacité dans des conditions réelles de terrain.

La Figure 4.11 montre la courbe d'écoulement pour le HPAM, mucilage et leur mélange avec

une concentration totale de 10 000ppm dans une saumure de 2% en NaCl a SW 80°C
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Figure 4.11. Courbes d’écoulement des solutions d’HPAM en bleu, Mucilage en rouge et de
leurs mélanges en noir ( SW:2% NaCl et T :80°C).
(Crpam +Cmucilage = 10 000 ppm).

A une salinité de 2 % en NaCl, nous avons observé une diminution significative de la viscosité
des solutions individuelles de HPAM et de mucilage. Plus précisément, la viscosité du HPAM
a chuté de 90 mPa-s a 10 mPa-s, tandis que celle du mucilage est passée de 20 mPa.s a 10

mPa.s. Cependant, lorsque nous avons mélangé ces deux polymeéres dans une proportion de
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80 % de HPAM et 20 % de mucilage, la viscosité du mélange a considérablement augmenté
pour atteindre 400 mPa.s. Cette augmentation notable de la viscosité suggére un effet
synergique entre les deux polymeéres .

Bien que la viscosité des solutions individuelles diminue fortement en présence de haute
salinité, le mélange présente des caractéristiques rhéologiques améliorees. Ce comportement
peut étre attribué a des interactions spécifiques entre le HPAM et le mucilage, qui, ensemble,
créent une structure plus stable et visqueuse. Ce résultat est particulierement pertinent pour les
applications de récupération assistée du pétrole, car il indique que le mélange de HPAM et de
mucilage pourrait offrir des avantages significatifs en termes de viscosité dans des conditions
de haute salinité, réduisant potentiellement la quantité de HPAM nécessaire tout en maintenant

des propriétés rheologiques adaptées aux environnements des réservoirs.

4.3.2 Test viscoélastique des solutions HPAM, Cladode opuntia ficus-indica et leurs

mélanges

L'augmentation de la récupération de pétrole grace a I'utilisation de fluides viscoélastiques est
attribuée a I'expansion et a la contraction du fluide lors de son passage a travers le milieu poreux.
Ce fluide présente des propriétés visqueuses lorsqu'il s'écoule a travers un capillaire et des
propriétés éelastiques lorsqu'il est étiré et contracté a travers une rainure poreuse. Ce phénoméne
modifie les forces (capillaires et visqueuses) qui retiennent le pétrole et induit le déplacement
d'une partie du pétrole résiduel par un effet de ventouse.

Le test de balayage de fréquence est réalisé sur un mélange de polymeére, avec des proportions
de 80 % pour I'HPAM et de 20 % pour le mucilage. Le test de fréquence dans le régime
oscillatoire aborde deux questions. Premierement, il évalue I'élasticité de la solution de mélange
de polymeres, cruciale pour surmonter les forces capillaires et visqueuses qui emprisonnent les

huiles dans les pores.
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Figure 4.12. Modules de stockage et de perte en fonction de la fréquence du mélange de
HPAM/Mucilage dans DW a 25 °C, SW a 25 °C et SW a 80 °C.

Lorsqu'une solution de polymeére s'écoule dans des canaux rocheux contenant des pores d'huile,
son comportement liquide viscoélastique lui permet un écoulement aisé et favorise le
développement de contraintes normales pres des pores, facilitant ainsi I'extraction du pétrole
par effet de ventouse. A I'inverse, si la solution adopte un comportement solide viscoélastique,
bien que des contraintes normales soient également générées, I'écoulement devient difficile.
Cela limite I'efficacité de I'extraction, car le comportement solide entrave le mouvement fluide

nécessaire pour mobiliser le pétrole piégé.

La Figure 4.12 illustre I'évolution des modules de stockage G’ et de perte G” en fonction de la
diminution de la fréquence. Les analyses sont effectuées a partir d'échantillons du mélange
mucilage/HPAM en solution dans un environnement d'eau distillée (DW) a 25 °C, ainsi que
dans des conditions d'eau de saumure (SW) a 25 °C et 80 °C. Lorsque la fréquence diminue en
dessous d'une certaine valeur, le comportement de la solution de mélange mucilage/HPAM
passe d'un état solide viscoélastique a un état liquide viscoélastique. Ce comportement
viscoélastique, particulierement pertinent a faible fréquence, est essentiel pour I'écoulement du
mélange dans les canaux rocheux, ou la fréquence associée a ces conditions d'écoulement est
quasiment nulle. En plus, pour I'eau de saumure a 80°C, ce comportement liquide viscoélastique
est maintenu sur toute la plage de fréquences analysée, ce qui constitue un avantage significatif

dans le cadre de la récupération assistée du pétrole. Un tel comportement favorise un
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écoulement aisé, permettant le developpement de contraintes normales qui facilitent I'extraction

du pétrole des pores contenant des huiles [100, 146-153].

4.4 Caractérisation de I’écoulement des fluides dans un milieu poreux

L'étude des fluides dans les réservoirs pétroliers est essentielle pour optimiser les méthodes de
récupération assistée du pétrole. Dans ce contexte, la caractérisation des plugs extraits des
carottes pétrolieres représente une etape cruciale. Cette caractérisation s'appuie sur une variété
de méthodes analytiques, telles que la résonance magnétique nucléaire (RMN), la microscopie
électronique a balayage couplée a la spectrométrie de dispersion d'énergie des rayons X
(MEB/EDX) et la diffraction des rayons X (DRX). Apres avoir évalué les propriétés des plugs,
nous avons étudié I'interaction des fluides, en particulier les solutions de HPAM et le mucilage
d'Opuntia ficus-indica, avec les structures poreuses des réservoirs. Pour simuler les conditions
réelles des réservoirs, des tests de core flooding ont été réalisés, reproduisant les températures,
pressions et salinités typiques. Les résultats de ces investigations fourniront des informations
cruciales sur les interactions entre les fluides et les matrices poreuses, éclairant ainsi leur impact

sur I'optimisation des solutions visant a améliorer la récupération du pétrole [154].
4.4.1 Analyse Pétro-physique des plugs
a) Sélection et vérification des plugs

Les plugs extraits des carottes pétrolieres ont été soigneusement mesurés pour assurer leur
conformité avec les exigences expérimentales (Tableau 4.2). Les dimensions, telles que la
longueur, le diamétre et la masse, ont été enregistrées avec précision a l'aide d'un pied a coulisse
numérique, d'un micrometre, et d'une balance de précision. Les mesures ont été répétées trois
fois pour chaque plug afin de garantir la fiabilité des données. Le tableau suivant présente les

valeurs moyennes et les écarts-types des mesures effectuées sur chaque plug.

Tableau 4.2. Mesures physiques des plugs extraits des carottes pétrolieres.

Plug N° 11 12 13
Diametre (cm) 2,55 2,545 2,548
Longueur (cm) 4245 4247 4,264
Mass (g) 4727 47,16 47,05
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b) Dessiccation et saturation a la saumure

Les plugs ont été déséchés puis saturés avec une solution de saumure a 20 g/L de NaCl. Le
poids des plugs a été mesuré avant et apres saturation pour déterminer le pourcentage de

saturation. Les resultats detaillés sont présentés dans le Tableau 4.3.

Tableau 4.3. Mesures de poids et pourcentage de saturation des plugs.

Plug N° 11 12 13

Masse avant saturation (g) 47,27 47,16 47,05

Masse apres saturation (g) 50,66 50,54 50,52

PV 332 332 344

c) Désaturation par centrifugation

Apreés saturation, les plugs ont été centrifugés a 6500 tours par minute pendant 24 heures pour
éliminer I'exces de liquide. Les variations de poids dues a la désaturation ainsi que le volume

résiduel de saumure ont été mesurés. Les résultats sont résumés dans le Tableau 4.4.

Tableau 4.4 .Poids des plugs apres centrifugation et volume résiduel de saumure.

Plug N° 11 12 13

Masse apres saturation (g) 47 96 47,69 47,58

Volume de la saumure prélevé apres centrifugation (mL) 2,4 2,6 2,4

d) Calcul de la saturation apres centrifugation
La saturation des plugs a été déterminée en comparant la masse immergée des plugs (100%
saturation) a leur masse apres centrifugation. Les calculs ont révélé une saturation uniforme de
94% pour les trois plugs, indiquant une cohérence dans les caractéristiques pétrophysiques. Ces
résultats, présentés dans le Tableau 4.5, assurent une base solide pour les expérimentations
ultérieures, garantissant la fiabilité des données et la compréhension des interactions entre les

plugs et les fluides saturants.
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Tableau 4.5. Saturation des plugs apreés centrifugation.

Plug N° 11 12 13

Saturation % 94 94 94

Les résultats de saturation apres centrifugation ont montré une valeur uniforme de 94% pour
tous les plugs, ce qui témoigne de la précision et de la cohérence du processus de saturation.
Cette uniformité suggere que les plugs ont été correctement préparés et que la méthode de
saturation a la saumure a été efficace, assurant que tous les plugs ont un niveau de saturation

similaire avant les tests expérimentaux.
4.4.2 Analyse MicroCT avec le ZEISS Xradia 610 Versa

L'analyse des plugs a été effectuée a l'aide du systeme MicroCT ZEISS Xradia 610 Versa
(Figure 4.13-A, B et C), permettant une visualisation en haute résolution des structures internes
des échantillons 11, 12 et 13 respectivement. Cette technique a fourni des images détaillées des
pores et de la matrice des plugs, offrant une vue approfondie de leur porosité et de la

connectivite entre les pores.

Les résultats ont montré une porosité totale relativement homogéne entre les plugs, avec des
valeurs de 16,39 % pour le plug 11, 16,82 % pour le plug 12, et 16,03 % pour le plug 13. Ces
valeurs indiquent une densité poreuse similaire parmi les échantillons, ce qui est crucial pour

assurer une base expérimentale cohérente.

La visualisation 3D a mis en évidence des réseaux de pores interconnectés au sein des plugs.
Cette interconnexion est essentielle pour les applications pétrolieres, ou la circulation des
fluides a travers les pores doit étre efficace pour une récupération optimale. La segmentation
des images a permis de quantifier la porosité ainsi que la répartition et la taille des pores,

fournissant une compréhension approfondie de la structure interne des plugs.
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Ces informations issues de I'analyse MicroCT sont fondamentales pour interpréter les résultats
expérimentaux. La caractérisation précise de la porosite et de la structure poreuse aide a évaluer
comment ces plugs se comporteront lors des tests de fluides et de saturation dans des conditions
réalistes [69].

4.4.3 Analyse par Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) avec I'équipement GeoSpec

Cette section présente l'analyse des paramétres pétrophysiques des plugs a l'aide de la
Résonance Magnétique Nucléaire (RMN). Les principaux parameétres mesurés incluent la
porosité, la perméabilité et le temps de relaxation T2. Ce dernier donne des indications sur la
dynamique des fluides dans les pores, permettant ainsi d'obtenir des informations sur la taille
et la distribution des pores ainsi que sur la mobilité des fluides. Les résultats fournissent des
informations sur les caractéristiques du milieu poreux, notamment comment la porosité varie
avec le temps de relaxation T2, ce qui aide a évaluer I'impact des solutions de polymeéres sur

les propriétés des plugs.

1) Analyse des parametres Pétrophysiques : porosité et temps de relaxation T2cut-off

des plugs

L'analyse par résonance magnétique nucléaire (RMN) a permis d'obtenir des courbes de

relaxation T2, illustrées dans les Figures 4.14 A, B et C, associées aux plugs N°11, 12 et 13.

Total NMR Porosity: 16.0 p.u.
Clay Bound Water: 1.2 p.u.
Effective Porosity: 14.8 p.u.
(A) Bulk Porosity Irreducible: 2.0 p.u.
Free Fluid Index: 12.8 p.u.
T, Cut-off: 11,565 ms

Coates Coefficient: 9,96 p.u.//mD
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Total NMR Porosity: 16.0 p.u.
Clay Bound Water: 9.0E-1 p.u.
(B) Effective Porosity: 15.1p.u.
Bulk Porosity Irreducible: 1.6 p.u.
Free Fluid Index: 13.9p.u.
T, Cut-off: 12. 756 ms

Coates Coefficient: 10. 10 p.u. /5 v/mD
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Figure 4.14. Mesures pétrophysiques par RMN pour les trois plugs a lI'aide du GeoSpec Rock
Analyzer (A : Plug 11 - B : Plug 12 - C : Plug13).
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A partir des courbes de distribution des temps de relaxation T2 obtenues par résonance

magnétique nucléaire (RMN), plusieurs paramétres pétrophysiques ont été identifiés.

La porosité, qui mesure la fraction du volume d'un échantillon constitué de vides ou de
pores, a été quantifiée en fonction du signal mesuré par rapport au volume total de
I'échantillon. Une porosité élevée indique une capacité de stockage plus importante pour
les fluides, ce qui est pertinent pour I’évaluation des performances des réservoirs de
pétrole.

L'Index des Fluides Libres (IFL) a été évalué pour déterminer la proportion de porosité
occupée par des fluides libres, tels que I'huile ou I'eau mobile, en opposition aux fluides
adsorbés ou confinés. Grace aux temps de relaxation T2, il a été observé que les fluides
libres présentent des temps de relaxation plus longs, signalant une plus grande mobilite.
L'IFL aide a évaluer la porosité réellement disponible pour le flux de fluides, un élément
important pour la gestion des opérations de récupération.

La porosité effective, qui représente la portion de la porosité totale contribuant au flux
de fluides, a également été examinée. Contrairement a la porosité totale, elle exclut les

pores trop petits ou non connectés, identifiés par I'analyse des temps de relaxation T2.

Enfin, le T2 Cutoff a été établi comme un seuil permettant de distinguer les types de fluides ou

les tailles de pores selon leurs temps de relaxation T2. Les fluides ou pores avec des temps de

T2 plus longs sont considérés comme plus mobiles, tandis que ceux avec des temps plus courts

sont associés a des structures plus petites.

Les résultats obtenus pour la porosité, I’indice de fluide libre, la porosité effective et le temps

de relaxation T2cut-off sont présentés dans le Tableau 4.6 suivant :

Tableau4.6. Paramétres Pétrophysiques des Plugs.

Plug N° 11 12 13
Porosité(%o) 16 16 16,3
Free Fluide indexe 12,8 13.4 13,8
Effectif Porosity(%0) 14,8 15,1 15,4
T2 Cutoff (ms) 11,565 12,756 12,858
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L'analyse des parametres petrophysiques des plugs a révelé que, malgré de légéres variations,
les caractéristiques globales demeurent cohérentes. Les mesures de porosité, d'indice de fluide
libre, de porosité effective et de T2 Cutoff indiquent des différences minimales entre les plugs.
Les porosités varient [égerement entre 16,0 % et 16,3 %, tandis que les indices de fluide libre,

les porosites effectives et les valeurs de T2 Cutoff restent similaires.

Ces résultats confirment que les plugs utilisés dans les expériences présentent des
caractéristiques pétrophysiques homogenes. Les légeres variations observéees n'affectent pas la
validité des comparaisons entre les différentes solutions et conditions expérimentales. Ainsi,
les conclusions de cette étude restent solides, et les similitudes entre les plugs fournissent une
base fiable pour I'évaluation et la comparaison des performances des fluides injectés dans ces
milieux poreux. Cela démontre une uniformité dans les propriétés pétrophysiques des plugs

étudiés, renforcant la crédibilité de I'analyse comparative des solutions de polymeres.
2) Analyse RMN des solutions de polymeéres et du pétrole

La Figure 4.15 illustre la fonction de distribution des temps de relaxation T2, essentielle pour
analyser les caractéristiques des solutions polymériques étudiées. Cette figure a été réalisée
pour le mucilage, I'huile, le HPAM et le mélange de mucilage et de HPAM. Le graphique se

compose de trois axes:

- Axe des Abscisses (x) : Représente le temps de relaxation T2, mesuré en millisecondes.
Cet axe permet d'évaluer la mobilité des molécules et la taille des pores, distinguant
ainsi entre des structures plus confinées et des structures plus libres.

- Axe des Ordonnées Gauche (y gauche) : Indique la porosité incrémentale, qui montre
la contribution de chaque plage de temps T2 a la porosité totale. Ce parameétre offre une
vue détaillée sur comment différentes tailles de pores ou environnements fluides
contribuent a la porosité globale.

- Axe des Ordonnées Droit (y droit) : Mesure la porosité cumulative, indiquant la somme
de la porosité jusqu'a un certain temps de relaxation T2. Cela permet d'évaluer la
distribution totale de la porosité en fonction des temps de T2, en fournissant une

perspective globale sur les caractéristiques du milieu poreux.

Les temps de T2 plus courts observes pour le mucilage d'Opuntia ficus-indica (POLY-B)
indiquent une structure plus complexe ou confinée en solution. Cette structure suggere que le

mucilage forme probablement des réseaux ou des complexes, influencant ainsi sa mobilité dans
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des milieux poreux. Bien que ces structures puissent restreindre la mobilité du mucilage, elles
ne devraient pas provoquer de bouchage, ce qui est favorable pour les applications de
récupération assistée du pétrole. En effet, la présence de structures confinées pourrait faciliter
le passage du fluide dans des environnements poreux complexes [155-157].

Les temps de T2 plus longs pour I'huile (OIL) reflétent une grande mobilité en solution,
caractéristique des fluides moins confinés. Cette haute mobilité est particuliérement bénéfique
pour les fluides de récupération, car elle favorise un déplacement efficace a travers les pores,

facilitant ainsi I'extraction du pétrole [158].

g dlecenniceceacaas RN - bt IR AR JAT 04 I | S SIS S ne
398 dicncencdonssanay b 08
BB qpooachsdrdedddi “1F ase
(VLK | EEEEE R men
' b 408
5 4 sosshochoh Labiidlasuohuntaldeh i A BR
ikl
408 4 T eY EET T TP 2 [EE| |EEE Boatn
US Jevvnnssnnsnnmun NEE AR AN . - - O B P ars
-~ 425 A Y] EETRI TE T e auare) EEENPERanay 3% | W3 T ERES S0
3 g
y b | bbbk d it v+ bl byt bl Rk ROt y] RERE A &0 Rt BLERS AL S B o o B A ) ol b a2
S " .
z. 175 4 s M R AU Ry PR TER IO 00K (1 q T B8 i c
= L]
- I | TR T N R R Lot PR R, s o
9 o
o Ap 50 o
T 3
v R LR | EEE TRt A} 225 g
o .
g 1 'H.Qi
L 334 o
o 17e &
2 AL £
175% 4 A 1ee
16 q-c-ecevaveanass AR AE eI &I bw - M ITIT e 115
198 ffevenmvnnuonnmay b e
K | EEELEE Lo v
b 75
T8 A Fansne s oenssnmne TR (R P XLARILLY (RoRe | /38 1 A pw N AR A4
us [ 27
X
IYTR | EEEEEEEepp e Ap 4
[ an
T 1
LA R / 10 000

T2 Relaxation Time (ms)

B POLYB . OIL 8 POLYH B POLY B+H

Figure 4.15. Mesures Pétrophysiques par RMN pour les fluides a lI'aide du GeoSpec Rock
Analyzer (POLY-B : Mucilage, OIL : Pétrole, POLY-H : HPAM et POLYB+H : Mucilage +
HPAM).
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Le polyacrylamide partiellement hydrolysé présente des temps de T2 intermédiaires, suggérant
une mobilité modérée (POLY-H). Cela indique que le HPAM pourrait former des structures de
réseau qui influencent son comportement dans le milieu poreux de maniere spécifique. Sa
mobilité modérée pourrait engendrer des interactions plus complexes avec le solvant, impactant

ainsi son efficacité dans les opérations de récupération assistée du pétrole [159].

La distribution des temps de T2 pour le mélange de mucilage et de HPAM (POLY B+H) montre
une interaction synergique entre les deux polymeres. Ce melange combine les propriétes
fluidifiantes du mucilage avec celles du HPAM, suggérant que cette intégration peut génerer
une dynamique complexe en solution. Cette synergie pourrait optimiser les performances en
récupération assistée, permettant une gestion plus précise des propriétés fluidiques en fonction

des conditions spécifiques des environnements poreux [160].
4.4.4 Conception et simulation d'expérimentation du Core Flooding

Dans le cadre de notre étude, des essais de déversement (Core Flooding) ont été réalisés a l'aide
du systeme CFS 350, permettant la simulation précise des conditions de réservoir en laboratoire.
Les essais ont été menés en utilisant des plugs de noyau représentatifs des réservoirs pétroliers
étudiés. Les fluides testés incluent la solution de polymére HPAM, la solution de mucilage de
cladode d'Opuntia ficus-indica, ainsi que le mélange des deux polymeéres. Le systeme CFS 350
a permis de recréer les conditions spécifiques de température, de pression et de salinité des
réservoirs. Cette configuration expérimentale permet d'analyser l'efficacité des fluides en
termes de déplacement de I'huile dans les réservoirs, en mesurant notamment la perte de charge
(AP) et la pression différentielle en fonction du volume injecté. Ces parametres sont essentiels
pour évaluer la performance des solutions polymériques dans le cadre de la récupération

assistée du pétrole.

1) Analyse de la relation entre la perte de charge et le débit volumétrique pour

Différentes solutions polymériques en Core Flooding

La Figure 4.16 montre la relation entre la perte de charge (AP) et le débit volumétrique (Q) pour
les trois types de solutions : HPAM, mucilage de cladode d'Opuntia ficus-indica, et leur
mélange. Ces resultats permettent d'analyser la maniére dont ces solutions influencent la
résistance a I'écoulement dans les tests de core flooding, et offrent une base pour comparer leur

efficacité dans le contexte de la récupération assistée du pétrole .
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Figure 4.16. Variation de la perte de charge (AP) en fonction du débit volumétrique (Q) pour
les solutions polymériques.

Les tests de core flooding (Figure 4.16) ont révélé des différences significatives dans les
performances de trois solutions polymériques : le HPAM, le mucilage d’Opuntia ficus-indica,

et leur mélange.

- HPAM : Cette solution a montré la plus forte résistance a I'écoulement, avec une pente
de 18,9 dans I'équation y=18,9x+4,89. Cela indique une augmentation rapide de la perte
de charge (AP) en fonction du débit volumétrique (Q). Ce comportement suggere un
effet de colmatage prononcé, ou le HPAM visqueux obstrue les pores du milieu, ce qui

peut ralentir la récupération du pétrole.

- Mucilage d’Opuntia ficus-indica : A I'opposé, le mucilage a présenté une pente de 5,35
dans I'équation y=5,3x+5,33, indiquant une résistance a I'écoulement bien moindre. Cela
se traduit par une perte de charge réduite et un écoulement plus fluide a travers les pores,

ce qui peut faciliter la récupération du pétrole.

- Mélange HPAM/mucilage : Ce mélange a une pente intermédiaire de 14,4 dans
I'équation y=14,4x+4,3. 1l combine les avantages des deux solutions : une meilleure

mobilité du fluide tout en réduisant le risque de colmatage observé avec le HPAM pur.

Les résultats montrent I'importance de gérer la viscosité et le colmatage dans les processus de
récupération assistée du pétrole. L'intégration du mucilage dans les formulations de HPAM
pourrait améliorer l'efficacité de I'extraction en offrant une viscosité ajustable tout en reduisant
la perte de charge, ce qui suggere un potentiel significatif pour des applications EOR optimiseées

dans divers environnements de réservoirs.
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2) Analyse des courbes de déplacement des fluides en Core Flooding

La Figure 4.17 présente la variation de la pression différentielle (AP) en fonction du volume
poreux injecté (PV) pour les trois échantillons habituels : HPAM, mucilage d’Opuntia ficus-
indica, et leur mélange. Cette analyse permet de mieux comprendre le comportement de ces
fluides de récupération dans les carottes de réservoir. En examinant la relation entre la pression
differentielle et le volume injecté pour chaque échantillon, nous pouvons évaluer I'efficacité de
ces solutions et observer leurs interactions avec la matrice du réservoir. Les variations observées
sur la courbe fournissent des informations sur le déplacement des fluides a travers les pores, ce
qui contribue a optimiser les stratégies de récupération assistée du pétrole [51]. AP correspond
a la différence de pression entre I'entrée et la sortie de la carotte, tandis que PV représente le

volume de fluide injecté exprimé en termes de volumes de pores du milieu.

Il faut souligner que la capacité d'injection des polymeres en solution (PV) est un critére
fondamental pour évaluer leur performance dans le cadre de la récupération tertiaire du pétrole.
Un polymere doit permettre l'injection de volumes significatifs (PV) de sa solution tout en
maintenant des pertes de charge (AP) relativement basses. Des pertes de charge élevées peuvent

entraver le flux du fluide, nuisant ainsi a I'efficacité globale du processus d'extraction.

200
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Figure 4.17. Variation de la pression différentielle (AP) en fonction du volume injecté (PV)

pour les Solutions polymériques.
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Les résultats du test de core flooding révélent des différences notables entre le HPAM, le

mucilage et le mélange de HPAM/mucilage en termes de performances.

- Le HPAM affiche une pression différentielle (AP) élevée, variant de 0 a 200, et se
stabilise a un volume poreux (PV) relativement élevé de 50. Cette pression élevée
suggere une résistance accrue au passage du fluide, ce qui pourrait indiquer une
récupération plus lente, possiblement en raison d'un colmatage progressif des pores. En
effet, une saturation élevée des pores par un fluide de récupération peut étre considérée
comme une qualité si elle permet de maximiser la récupération de pétrole en entrant en
contact avec une plus grande quantité de pétrole résiduel, tout en maintenant une bonne
mobilité dans le réservoir (perte de charge faible). Cela permet une efficacité accrue
dans le processus de récupération. En revanche, cette saturation peut devenir un défaut
si elle s'accompagne d'une augmentation excessive de la pression différentielle (AP), ce
qui peut indiquer des problemes de colmatage des pores ou une augmentation de la
viscosité. Cela réduit I'injectivité du fluide et peut rendre le processus de récupération

plus difficile et colteux.

- Le mucilage montre une AP plus faible, variant de 0 a 50, et se stabilise a un volume
poreux de 25 PV. Cette faible AP indique une facilité¢ d'écoulement a travers les pores,
permettant une récupération plus rapide grace a une viscosité optimisée pour une
meilleure mobilité.

- Le mélange de HPAM et mucilage présente une AP intermédiaire, variant de 0 a 75, et

est quasisimilaire au comportement du mucilage seul.

4.4.5 Microscopie Electronique a Balayage (MEB) et de la Spectroscopie de Dispersive
d'Energie des Rayons X (EDX) des Plugs avant et aprés injection

La microscopie électronique a balayage (MEB) et la spectrométrie de dispersion d'énergie des
rayons X (EDX) sur la Figure 4.18-A, B, C et D ont été employées pour évaluer les
modifications dans la structure des pores et la composition minérale des plugs de carottes avant

et apres l'injection des fluides.
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Figure 4 .18. MEB/EDX (A : avant injection ; B-C-D : Aprés injection pour les Plugs N°11-
12-13).

Avant injection, I'analyse EDX des plugs de carottes pétrolieres, provenant d'une formation
trias argileuse gerséenne, a réveélé la présence des éléments suivants : oxygene (O), magnésium
(Mg), aluminium (Al), silicium (Si), chlore (Cl), potassium (K), calcium (Ca), et fer (Fe). La
prédominance de I'oxygéne et du silicium confirme la présence significative de minéraux
silicatés, tels que le quartz, qui est typique des formations sédimentaires. Le magnésium et le
fer suggérent la présence de minéraux argileux, comme les chlorites, qui sont fréquents dans
les roches argileuses. Le calcium pourrait indiquer des traces de carbonates, compatibles avec
la présence de calcite, tandis que le chlore refléte la salinité résiduelle des pores. L'aluminium
et le potassium sont probablement associés a des minéraux argileux ou feldspathiques,
communs dans ce type de formation. Cette composition élémentaire caractérise bien la nature

argileuse et siliceuse des roches du trias, avant I'injection des fluides de récupération.

Apreés injection :

e Plug 11 : L'analyse EDX effectuée apres I'injection de HPAM a révélé la présence de
sodium (Na), fer (Fe), magnésium (Mg) et silicium (Si) dans les plugs de carottes
pétrolieres. La détection de sodium suggeére une interaction entre le fluide injecté et les
minéraux de la roche, indiquant des échanges ioniques possibles. Le fer et le
magnésium, qui étaient déja présents dans la roche avant l'injection, continuent de
montrer des concentrations significatives, confirmant la stabilité des minéraux tels que
le clinochlore. Le silicium, associé au quartz, reste également détectable, soulignant la

persistance des minéraux silicatés principaux.
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En parallele, des ouvertures minimales des pores ont été observées apres l'injection. Ces
ouvertures limitées indiquent que le fluide de HPAM a provoqué des modifications dans
la structure poreuse de la roche, bien que ces changements soient relativement modestes.
Les interactions entre le fluide et la roche ont entrainé des altérations localisées, telles
que des échanges ioniques et une légére expansion des pores, ce qui pourrait influencer
la mobilité et I'efficacité du fluide malgré ses propriétés viscoélastiques, peut entrainer
des limitations en termes de performance de récupération en raison d'une interaction

limitée avec le milieu poreux, ce qui se traduit par une récupeération plus lente.

Plug 12 : L'analyse MEB/EDX du polymére a base de cladode d’Opuntia ficus-indica
révéle des caractéristiques importantes en relation avec sa performance en récupération.
Les images MEB montrent des ouvertures minimales dans la structure poreuse apres
I'injection, ce qui indique que le polymére a eu un effet modéré sur la géométrie des
pores de la roche. L'analyse EDX met en évidence une concentration élevée en silicium
(Si), en plus des éléments tels que I'oxygene (O), le sodium (Na), I'aluminium (Al) et le
chlore (CI). La présence significative de silicium, qui est un composant majeur de la
silice, suggere que le polymeére contribue a une stabilité accrue des pores tout en

facilitant une meilleure mobilité du fluide.

Les résultats montrent que, contrairement aux fluides de récupération comme le HPAM,
le polymeére a base de cladode d’Opuntia ficus-indica offre une interaction plus efficace
avec la roche, ce qui minimise les effets de colmatage. Les ouvertures limitées observées
dans les pores sont cohérentes avec une réduction du colmatage et une amélioration de
la récupération. La combinaison de silice et d'autres éléments dans le polymeére semble
jouer un réle crucial dans I'optimisation des performances de récupération, en facilitant
une meilleure circulation du fluide et en permettant une extraction plus rapide des huiles
piégées. En somme, 1’analyse MEB/EDX démontre que le polymére a base de cladode
d’Opuntia ficus-indica améliore I'efficacité de récupération en préservant l'intégrité des
pores et en facilitant le passage du fluide a travers le réservoir. Ces éléments suggerent
que le polymére non seulement s’intégre bien avec les minéraux présents dans la roche
mais aussi facilite une meilleure gestion des pores, ce qui se traduit par une récupération
plus rapide du pétrole comparativement aux autres fluides testés. En résumé, les
résultats MEB/EDX indiquent que le polymeére a base de cladodes d’Opuntia ficus-

indica optimise la performance de récupération en améliorant la structure poreuse et en
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réduisant le colmatage, ce qui contribue a une efficacité accrue dans les conditions de

réservoir.

e Plug 13: Les analyses MEB/EDX effectuées aprés I'injection du mélange de HPAM et
de mucilage de cladodes d’Opuntia ficus-indica ont révélé des caractéristiques
significatives concernant la composition et la structure des carottes de réservoir. Les
résultats montrent une présence prédominante de silicium (Si), ainsi que des éléments
tels que I'oxygeéne (O), le magnésium (Mg), I'aluminium (Al) et le fer (Fe). Le pic élevé
de silicium indique que le polymére a favorisé 1’intégration de ce composant dans la
roche, ce qui a contribué a une meilleure gestion de la structure poreuse. Cette
interaction accrue avec le silicium pourrait expliquer la réduction du colmatage et
I’amélioration de la circulation du fluide. et une ouverture accrue des pores suggere que
le mélange a contribué a une meilleure gestion de la structure poreuse, facilitant ainsi le
passage du fluide a travers le réservoir La présence de magnésium, d’aluminium et de
fer en quantités notables suggére également une réactivité enrichie du mélange avec les
minéraux de la roche. Ces observations sont cohérentes avec les résultats de
récupération plus rapides observés lors des tests de core flooding, montrant que le
mélange optimise a la fois I'ouverture des pores et la gestion des fluides, ce qui conduit

a une performance de récupération améliorée par rapport aux autres formulations.

Les résultats obtenus a partir des analyses MEB/EDX montrent que le mélange de HPAM et de
mucilage de cladodes d’Opuntia ficus-indica, riche en silicium, joue un rdle essentiel dans la
réduction du colmatage et I'amélioration de I'efficacité de la récupération du pétrole. Ces
analyses démontrent que le mucilage, utilisé seul ou en combinaison avec le HPAM, offre des
avantages considérables pour la gestion de la structure poreuse dans les réservoirs pétroliers.
Le mucilage favorise I’ouverture des pores et améliore la circulation des fluides, tandis que le
mélange HPAM-mucilage maximise les performances de récupération en tirant parti des
propriétés complémentaires des deux polymeéres. Ces résultats mettent en évidence
I’importance de développer des formulations polymériques qui réduisent les interactions
indésirables et optimisent I'efficacité de la récupération dans le cadre de la récupération assistée

du pétrole.
4.4.6 Analyse DRX des Plugs avant et aprés Injection

Pour évaluer les modifications minérales survenues dans les plugs aprés l'injection des

solutions, une analyse par diffraction des rayons X (DRX) a été effectuée. Cette technique
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permet de comparer la composition minéralogique des plugs avant et apreés traitement, offrant
ainsi des informations cruciales sur les interactions entre les fluides injectés et la matrice
rocheuse. Les résultats obtenus mettent en évidence les éventuels changements structurels et

minéralogiques qui peuvent influencer I'efficacité du processus de récupération assistée du

pétrole.
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Figure 4.20. DRX (A : avant injection, B-C-D : Aprés injection pour les Plugs N°11-12-13).

Avant l'injection des fluides, les analyses de diffraction des rayons X (DRX) ont révélé que les
plugs de carottes de réservoir étaient principalement constitués de quartz (SiO,) et de
clinochlore-1M2b ((Mg, Fe), (Si, Al)a010(OH),). Ces résultats ont établi une base stable pour

évaluer les changements minéralogiques induits par l'injection des différents fluides.

Apres l'injection, les variations observées dans les résultats DRX mettent en évidence des
interactions distinctes selon le type de fluide. Pour le plug 11, traité avec du HPAM, les pics
DRX sont restés relativement stables, indiquant une interaction limitée avec la roche et une
absence de modifications minéralogiques significatives. Cette stabilité minéralogique est

cohérente avec les résultats MEB/EDX, qui montrent une pression différentielle élevée et une
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porosité relativement stable, suggérant un colmatage progressif des pores sans changements

minéralogiques importants.

En revanche, les plugs 12 (mucilage) et 13 (mélange mucilage-HPAM) ont présenté des
augmentations notables dans l'intensité des pics DRX apres injection. Cette augmentation
suggere une cristallisation accrue ou un remaniement minéralogique dans les pores de la roche,
avec une interaction plus marquée des fluides contenant du mucilage avec les minéraux de la
roche. Le plug 12, traité uniquement avec du mucilage, montre des modifications plus
prononceées, ce qui est également corroboré par les résultats MEB/EDX indiquant une ouverture

plus significative des pores.

Les résultats MEB/EDX ont révélé que, avant l'injection, les pores étaient majoritairement
fermés avec une composition chimique dominante en oxygene, magnésium, aluminium,
silicium, chlore, potassium, calcium et fer. Apres l'injection des fluides, une ouverture notable
des pores a été observée, surtout dans les plugs traités avec le mucilage et le mélange mucilage-
HPAM. La présence élevée de silice (Si) dans le mucilage et le mélange semble jouer un réle

crucial dans cette ouverture des pores, facilitant une meilleure perméabilité de la roche.

En conclusion, les analyses DRX combinées aux résultats MEB/EDX montrent que l'injection
de mucilage et du mélange mucilage-HPAM a eu un impact significatif sur la structure poreuse
des plugs, provoquant une ouverture des pores et une interaction plus intense avec les minéraux
présents dans la roche. Ce phénomeéne est moins prononcé pour le HPAM seul, ce qui souligne
I'efficacité potentiellement supérieure des fluides a base de mucilage pour améliorer la

récupération assistée du pétrole.

En résume, Les résultats de I'analyse des trois types de polyméres HPAM, mucilage d'Opuntia
ficus-indica, et leur mélange révelent des différences notables dans leurs effets sur I'écoulement
des fluides, la perte de charge, et la structure poreuse des plugs de réservoir. Le HPAM, bien
que viscosifiant, entraine une pression différentielle élevée et une perte de charge importante,
suggérant une résistance accrue au passage du fluide et un colmatage progressif des pores, ce
qui ralentit la récupération du pétrole. En revanche, le mucilage d’Opuntia ficus-indica présente
une pression différentielle plus faible et une perte de charge réduite, favorisant ainsi un
écoulement plus facile et une meilleure perméabilité grace a 1I’ouverture des pores. Le mélange
mucilage-HPAM combine les avantages des deux composants, réduisant la perte de charge tout
en conservant une certaine viscosité, et améliore la récupération en ouvrant les pores plus

efficacement que le HPAM seul. Les analyses MEB/EDX confirment ces observations,
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montrant une structure poreuse plus ouverte apres 1’injection du mucilage et du mélange
mucilage-HPAM, tandis que le HPAM seul laisse les pores majoritairement fermeés. Les
résultats de I'analyse DRX indiquent également une interaction plus marquée des fluides
contenant du mucilage avec les minéraux de la roche, entrainant un remaniement minéralogique
et une amélioration de la perméabilité. En somme, le mucilage et le mélange mucilage-HPAM
favorisent une meilleure récupération du pétrole par une réduction de la perte de charge et une
amélioration de la perméabilité des pores, contrairement au HPAM seul, qui est associé a un

colmatage progressif.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Cette these constitue une avancée dans l'introduction et I'évaluation du mucilage extrait des
cladodes d'Opuntia ficus-indica dans des applications de récupération assistée du pétrole. Les
essais ont été réalisés en association avec le polyacrylamide partiellement hydrolysé (HPAM),
un polymere largement utilisé dans I’EOR. L’objectif était d’étudier le potentiel synergique du
mucilage et du HPAM dans des conditions représentatives des réservoirs pétroliers algériens,

caractérises par une salinité élevée et des températures variables.

Les analyses physico-chimiques ont montré que le mucilage, bien que nouveau dans le domaine
de I’EOR, présente des propriétés compatibles avec celles du HPAM. En particulier, ses
caractéristiques en termes de masse moléculaire, de stabilité thermique et d'affinité avec les

solutions aqueuses en font un candidat prometteur pour des applications en milieu salin.

Les essais rhéologiques réalisés ont démontré que l'association du mucilage avec le HPAM
produit un effet synergique, améliorant a la fois les propriétés viscoélastiques et la stabilité des
solutions injectées. Ces tests ont mesuré la viscosité et le comportement viscoélastique des
solutions polymériques sous différentes conditions de température et de salinité. 1l a été observé
que ce mélange augmente significativement la viscosité, méme dans des environnements a
haute salinité, ou le HPAM seul rencontre souvent des difficultés. Ce mélange a donc montré
une meilleure performance dans le maintien de la viscosité, un parameétre clé pour améliorer

I'efficacité de la récupération assistée du pétrole.

Les essais de core flooding ont été réalisés pour évaluer I'impact du mélange HPAM-mucilage
sur la récupération du pétrole, en simulant I'écoulement des solutions polymériques a travers
des milieux poreux représentatifs des réservoirs pétroliers. Il a été constaté que, contrairement
au HPAM seul, qui peut parfois provoquer un colmatage des pores, le mélange HPAM-
mucilage améliore la mobilité des fluides et réduit la perte de charge. Cette meilleure circulation
des fluides a favorisé une récupération accrue du pétrole, suggérant que le mucilage joue un
role stabilisateur et limite les effets indésirables souvent associés a 1’utilisation exclusive de

polymeres synthétiques dans les processus de récupération assistée.

Les analyses par MEB/EDX et DRX ont révele que le mélange HPAM-mucilage interagit de
maniere bénéfique avec les roches des réservoirs. Le mucilage a favorisé une plus grande
ouverture des pores et a contribué a réduire les phénomenes de colmatage, ce qui a amélioré la
récupération des fluides injectés dans ces roches. Cette interaction a permis d'obtenir une

efficacite supérieure par rapport a l'utilisation du HPAM seul.
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En tant que biopolymeére, le mucilage présente également des atouts économiques et
écologiques, car il s'agit d'une ressource renouvelable et peu colteuse. Sa combinaison avec le
HPAM améliore les performances des solutions polymeriques dans les réservoirs pétroliers tout
en réduisant la quantité de HPAM nécessaire, ce qui pourrait genérer des economies

considérables.

Cependant, les essais réalisés dans cette étude ont été limités a I'échelle de laboratoire. Il est
donc essentiel de valider ces résultats a une échelle plus grande avant d’envisager une utilisation
industrielle plus étendue. Les conditions contrélées en laboratoire ne reproduisent pas
entierement les hétérogénéités géologiques et les variations de pression et de température des
réservoirs pétroliers réels. De plus, bien que le mélange HPAM-mucilage ait montré une bonne
stabilité thermique et rhéologique, sa durabilité a long terme dans des conditions réelles de

réservoir doit étre examinée.

En tant que biopolymeére, le mucilage pourrait également interagir avec les micro-organismes
présents dans les réservoirs, influencant ainsi sa dégradation et ses propriétés au fil du temps.

Une étude approfondie sur la stabilité biologique du mucilage serait donc nécessaire.

Pour combler ces lacunes et exploiter pleinement le potentiel du mélange HPAM-mucilage,
plusieurs pistes de recherche et d’applications sont proposées. Des essais a 1’échelle pilote
devraient étre envisagés pour valider les résultats obtenus en laboratoire. De méme, des tests en
conditions réelles dans des puits pétroliers permettraient d’évaluer I’efficacité du mélange et de

verifier sa faisabilité pratique.

Il serait également pertinent de mener des études pour optimiser les proportions de HPAM et
de mucilage dans les solutions polymeériques, afin de maximiser leur efficacité tout en
minimisant les colts. Une compréhension approfondie de la stabilité a long terme du mélange
dans des environnements de réservoir réels est cruciale pour évaluer sa durabilité et ajuster les

formulations en conséquence.

Enfin, I'exploration d'autres biopolymeéres pourrait révéler des propriétés complémentaires ou
supérieures dans le contexte de I’EOR. Une intégration du mélange HPAM-mucilage avec
d'autres techniques de récupération assistée, telles que I'injection de surfactants ou d'alcalis,
serait également intéressante pour maximiser la récupération du pétrole et optimiser I'efficacité

des opérations.
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