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Résumé

Résumé

Nous présentons dans cette these, la caractérisation et [’optimisation d’une
microémulsion de type Win III qui est formulée a partir d’un tensioactif local, utilisable dans
une méthode d’injection de microémulsion/ polymere. Le but est d’améliorer 1’efficacité de
déplacement au sein du milieu poreux dans les conditions du gisement de Tin Fouyé
(gisement algérien) par I’abaissement de la tension interfaciale entre la microémulsion et
I’huile.

Deux types de tensioactif ont été valorisés : anionique et non ionique avec des
concentrations relativement faibles (1% a 5% en masse), les co-tensioactifs utilisés sont le
pentanol et I’isopropanole. La valorisation des tensioactifs et I’optimisation ont été faites en
deux étapes :

+ Optimisation de microémulsion de type Win III utilisant I’huile synthétique

(Dodicane) et I’eau salée en NaCl,

+ la deuxiéme optimisation a consisté a utiliser le brut de Tin Fouyé et ’eau de

formation au lieu le Dodicane et I’eau salée en NaCl.

Les mesures expérimentales effectuées dans cette partie sont les mesures de volume de
phase (I’é¢tude de comportement de phase), puis les mesures de tension interfaciale par la
méthode de la goutte tournante.

La troisiéme partie de cette étude consiste a tester 1’efficacité des microémulsions
optimisées pour la récupération de I’huile résiduelle dans les conditions de gisement de Tin
Fouyé. Dans cette partie, deux microémulsions et deux solutions en tensioactif de viscosité et
de tension interfaciale différentes ont été testées. Nous avons observé une bonne corrélation
entre le nombre capillaire, le nombre de Tabber et le nombre d’Abram avec le taux de

récupération en huile résiduelle.
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Introduction générale

Dans [D’exploitation d’un gisement pétrolier, lorsque la production d’huile est
insuffisante ou décroit sensiblement, il y a nécessité en général de recourir a une méthode de
récupération dite assistée. Selon les caractéristiques du gisement et des fluides en place, il est
fait appel a une méthode thermique (injection de vapeur, combustion in situ,...), a un procédé
miscible (injection de gaz hydrocarboné, de solvant, de gaz carbonique,...) ou & une injection
de solution microémulsion (ou solution micellaire).

Nous nous proposons ici d’étudier cette derniére méthode, dont plusieurs aspects
restent encore inconnus. Le procédé consiste a déplacer 1’huile par I’injection d’une quantité
limitée (un bouchon) de microémulsion formée d’un mélange d’eau, d’huile et de certains
additifs chimiques, tels que les tensioactifs et les alcools; Ces derniers sont appelés co-
tensioactifs. Le but est d’obtenir de faibles tensions interfaciales entre la phase déplagante et
les phases en place dans le milieu poreux. Le bouchon microémulsion est lui méme poussé
par une injection d’eau épaissie par des polymeres, dont le role est d’optimiser la mobilité du
fluide moteur (microémulsion). Sur le plan économique, le procédé est considéré actuellement
comme peu rentable lorsque le prix de baril est inférieur a 20 $ (colt élevé des additifs
chimiques, baisse du prix du pétrole brut), il fait cependant 1’objet de nombreuses études dans
les centres de recherche pétroliers et universitaires. Le procédé présente en effet la potentialité
de doubler la réserve d’huile récupérable par la possibilité d’améliorer a la fois 1’efficacité de
déplacement et 1’efficacité de balayage.

Dans ce cadre et du fait des colits engendrés par ce procédé, il est important pour
maximiser le bénéfice du projet, de faire le choix, I’optimisation de la microémulsion et des
tests d’efficacité de la microémulsion optimisée a 1’échelle laboratoire. Pour atteindre ce but,
plusieurs paramétres du réservoir doivent étre connus comme : porosité, perméabilité,

viscosité et densité de I’huile en place.
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Les solutions de microémulsion les plus efficaces pour la récupération du pétrole sont
celles qui conduisent a des tensions interfaciales basses au contact des fluides du gisement, et
qui nécessitent en méme temps un minimum de produits amphiphiles pour former des
microémulsions optimales. Cette derniére propriété liée a la premiere est importante pour des
raisons d’ordre économique. Le propos de ce travail repose sur deux parties:

1. Optimiser la bonne microémulsion en trouvant les valeurs optimales des
paramétres suivants : concentration et type de tensioactif, concentration de co-
tensioactif (alcool). La condition optimale correspond a une quantité minimale
de tensioactif nécessaire pour former une microémulsion a partir des poids
¢gaux d’hydrocarbure et de saumure et que la tension interfaciale
eau/microémulsion et hydrocarbure/microémulsion soit minimale et égale.

2. Tester Iefficacité de la microémulsion optimisée en utilisant le dispositif
expérimental de déplacement en milieu poreux dans les conditions de

gisement de Tin Fouyé (Sud-est de Illizi).
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POSITION DU PROBLEME

La plupart des gisements pétroliers algériens sont en production depuis des dizaines
d’années. Une grande partie de ces puits sont en phase de décroissance en terme de
production de pétrole. Parmi ces gisements, nous pouvons citer le gisement de Tin Fouye. Ce
gisement a ét¢ découvert en 1960 par le forage de TFY 1, il est situé¢ a 1400 Km au Sud —Est
d’Alger, dans le bassin d’Illizi. La profondeur du gisement se situe entre 1100 et 1500 m. Il a
¢été mis en production, dés Avril 1963. Parmi 30 puits en activité, 16 ont été¢ fermés entre 1967
et 1985, le reste des puits est le siege de gaz-Lift.

Les études réalisées par KONSALP sur ces réservoirs (mai/décembre 1989) [1]
montrent que le volume d’huile originaire en place est de 78 million m’, le volume récupéré
jusqu'en 1988 a été de 30,85 million m’. Cela correspond a un taux de récupération de 39%
OIP (huile en place) avec un pourcentage d’eau (débit fractionnaire d’eau) proche 70% et qui
atteint 98% en 2006, avec un volume cumulé en huile de 13 million m’. Par conséquent, le
volume restant piégé dans ce gisement est de 34,15 millions m® et il correspond a 43% OOIP
(huile originaire en place).

Il a été¢ décidé d’envisager la méthode d’injection chimique pour améliorer la
récupération de ce gisement. Des études dans ce cadre estiment que le taux de récupération
dans le gisement de Tin Fouyé par I’injection de solutions de microémulsion suivie d’une
injection d’une solution de polymére peut atteindre 7,8 a 15 millions m’ ; ce qui correspond a
un taux de 19,2% OOIP.

Dans notre étude on s’intéresse au comportement de phase de différents systémes
eau/huile/tensioactif pour trois types de tensioactif : anionique, non ionique et le mélange
entre ces tensioactifs, en utilisant de I’huile synthétique (Dodicane). La deuxiéme partie de
I’étude de comportement de phase consiste a optimiser la microémulsion de type Win III dans

les conditions de gisement de Tin Fouyé (de Température, de salinité et de 1’huile).
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Nous terminerons par I’étude du déplacement en milieu poreux afin de tester

I’efficacité de la microémulsion recherchée pour la récupération de I’huile résiduelle.




Chapitre 1:

Méthodes de récupération assistée du
pétrole




Chapitre I, Méthode de récupération assistée du pétrole

1.1 Introduction :
Nous distinguons dans I’exploitation d’un gisement trois périodes distinctes par les
mécanismes de récupération mis en jeu :
4 Une éventuelle période de récupération primaire, ou le pétrole est produit sous I’effet
de compression du gisement.
4+ La période de récupération secondaire qui consiste généralement a injecter de 1’eau ou
du gaz pour maintenir la pression élevée dans le gisement et drainer I’huile vers les
puits de production.
+ La période de récupération tertiaire qui correspond a la mise en oeuvre de procédés
plus complexes, lorsque le précédent a perdu de son efficacité.
Ces distinctions sont actuellement dépassées. On ne parle que de récupération assistée par
opposition a la production naturelle. L’injection d’eau dés le début de la production tend a
se généraliser. Cette méthode étant a la base de plusieurs techniques assistées, nous allons
I’étudier plus en détail.
1.2 Différentes méthodes de récupération du pétrole :
1.2.1 Récupération primaire:

Lorsqu’un réservoir pétrolier est foré, un gradient de pression trés important
s’engendre entre la téte du puits et le fond du gisement. Le pétrole remonte alors
naturellement vers la surface. Cette extraction dite primaire, permet de récupérer de 20% a
30% du pétrole présent dans le réservoir (OOIP).

1.2.2 Récupération assistée:
1.2.2.1 Récupération secondaire :
La récupération de type secondaire est obtenue par I’injection au moyen de puits

spéciaux, de fluides fortement comprimés, tels que les gaz extraits des puits associés au
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pétrole, ou au gaz de pétrole liquéfi¢ (butane/propane) ou encore de I’eau. Cette dernicre
pratique est courante mais moins efficace.
1.3.2.2.Récupération tertiaire :

La récupération de type tertiaire agit sur les caractéristiques physiques du pétrole, le terme
tertiaire ou EOR (enhanced oil recovery) couvre toutes les méthodes appliquées pour
récupérer la fraction d’huile restée pi¢gée dans la formation apres la récupération primaire et
secondaire. Ces méthodes tertiaires ont attiré beaucoup d’attention pour deux raisons :

+ L’augmentation des coiits d’exploitation et de forage de nouveaux gisements.

+ Leur pouvoir d’améliorer la récupération de I’huile de ces puits.

Le choix de la méthode se fait a partir des études techniques et économiques. L’étude
consiste a déterminer plusieurs paramétres qui caractérisent le gisement comme : la
profondeur, la température du fond, la porosité, la perméabilité, la densité de I’huile, sa
viscosité, ainsi que la dépendance de ces différents paramétres entre eux [2,3]. Une partie des
méthodes tertiaires permet d’augmenter 1’efficacité du balayage du gisement par la diminution
du rapport de mobilité. Cela est accessible par 1’augmentation de la viscosité de ’eau
d’injection (utilisant des polymeéres) ou bien par la diminution de la viscosité de I’huile de
gisement utilisant les méthodes thermiques. L’autre partie des méthodes tertiaires agit sur le
paramétre microscopique du gisement qui traduit D’efficacité de déplacement. Ce dernier
paramétre traduit la fraction de la saturation originaire de I’huile déplacée des pores de
formation. L huile résiduelle peut étre ainsi dépiégée par I’injection de fluides miscibles avec
I’huile du réservoir par la réduction de tensions interfaciales [4, 5, 6]. Le but de ces méthodes
est d’améliorer 1’efficacité de balayage superficiel et vertical (macroscopique) et 1’efficacité
de déplacement E4 (microscopique) pour récupérer plus d’huile. Ces deux niveaux d’action
permettent une classification des méthodes de récupération tertiaires suivant qu’elles font

appel principalement a I’un ou a I’autre de ces moyens d’amélioration (Table.I.1).
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Amélioration du procédé au Amélioration du procédé au
niveau macroscopique niveau microscopique
A\ 4 A
Amelioration de I’efficacité de Amelioration de I’efficacité de
balayage déplacement
v v
Diminution du rapport des Réduction des forces de capillarité
mobilités
A 4
Huiles Huiles Miscibilité Miscibilité Miscibilité
légeres Lourdes de contact dynamique apparente
A \ v A / A
Augmentation Réduction de la Tension interfaciale Tensions interfaciales
de la viscosité viscosité de I’huile nulle trés faible
de I’eau
l l v v
Polyméres Vapeur LPG Tensioactif
A
) Y Gaz
Combustion

Polymére: injection d’eau chargée en polymere.

Vapeur: stimulation de puits ou balayage a la vapeur.

Combustion : combustion seche ou humide in situ

L.P.G : injection de gaz de pétrole liquéfié.

Gaz: injection soit de gaz riche (C2-C6) soit de gaz pauvre (C1) ou de CO; a haute pression.
Tensioactif : injection de solution aqueuse de tensioactif ou de microémulsion.

Tableau I.1: Les principales méthodes de récupération assistée.
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1.2.2.2.1: Méthodes miscibles:

L’objectif primaire des méthodes miscibles est de déplacer 1’huile de gisement avec un
fluide qui est totalement miscible avec ce dernier. Selon les conditions de contacts du fluide
injecté avec I’huile de formation, on distingue deux formes de miscibilité : la Méthode de
premier contact miscible (FCM) et la Méthode multi contact miscible (méthode dynamique ou

MCM).

1.2.2.2.1.1 Méthodes de premier contact miscible (FCM):

Ici, le fluide injecté est miscible en premier contact avec I’huile. Cette méthode est dite
aussi miscibilité naturelle. Parmi les fluides utilisés pour cette méthode, on cite : le Gaz de
pétrole liquéfié (LPG) et tous les autres hydrocarbures dont le point figuratif de leur
composition est situé dans la zone supercritique S (zone S, Figure 1.1). Ces fluides sont
miscibles naturellement avec I’huile en condition de température et de pression de

gisement.

Courbe de rosée

Zone diphasique -

Courbe de bulle <

Cr-Cs

o

Figure L1 : illustration des fluides miscibles en premier contact avec ’huile
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Les hydrocarbures de C, a Cg sont miscibles naturellement avec I’huile [7]. En
pratique, le LPG est injectée avec un volume de 5% de volume poreux (petit volume), suivi
d’un volume important d’un gaz moins cher, comme le méthane ou le gaz naturel.
1.2.2.2.1.2 Méthode dynamique :

Elle est appelée aussi méthode de multi contact miscible ou injection d’hydrocarbure,
cette méthode exige des conditions de température, de pression et des compositions d’huile
bien appropri¢e pour produire 1’échange de composantes entre la phase injectée et la phase
déplacée. Par conséquent, elle permet de créer une zone de miscibilité (zone de mélange). 1l

existe deux formes pour cette méthode :

1.2.2.2.1.2.1 Injection de gaz pauvre dans une huile légére a haute pression :

Ce procédé est appelé " high pressure gas drive”. Il faut injecter le gaz a une pression de
gisement assez ¢levée afin d’avoir une zone diphasique réduite et donc une plus grande
possibilité d’obtention de la miscibilité (couple G;— H;, Figure L.2). Ce cas est appliqué au

champ de Hassi-massoud (gaz de production injecté a une pression en téte P, = 400 bars [7])

Zone de mélange

@G, : Condition finale de ’huile
Injectée (Hy).

H;. Condition finale du gaz
Injecté (Gy). C.y

Cy-Cs

Figure 1.2 Illustration de la miscibilité dynamique
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1.2.2.2.1.2.2 Injection de gaz riche (ou enrichi de C; — Cy4 ):
Cette méthode s’applique sur les huiles assez lourdes, le procédé est appelé ” condensing

gas drive ", le gaz enrichit I’huile dans la zone de mélange (Figure 1.2) couple G, — H, .

1.2.2.2.1.2.3 Injection de CO; :

L’injection du gaz carbonique peut étre mise en ceuvre, soit a 1’état gazeux, soit
dissous dans 1’eau, soit de bouchon alterné [7], la trés grande miscibilité du gaz carbonique
dans les huiles se traduit par :

+ Une diminution trés importante de la viscosité de I’huile, une 1égére augmentation
de la viscosité de 1’eau. Cette propriété entraine une amélioration importante de la
mobilité de I’huile dans le gisement.

4+ Un accroissement de volume de 1’huile de I’ordre de 10 a 20 %.

+ Une réduction de la densité de I’huile [8, 9].

+ Des valeurs faibles de tension interfaciale. Sous forme gazeuse et avec une
pression suffisante, on peut atteindre la miscibilité avec 1’huile de la formation.

4 Une action sur les roches carbonatées ou argileuse (empéche leur gonflement et le
colmatage du milieu poreux).

Le CO;, peut étre injecté simultanément avec 1’eau afin de diminuer la perméabilité
relative au CO; et par conséquent, sa mobilité. Cette technique est appelé WAG (water
alternative gas) [9].
1.2.2.2.2 Méthodes chimiques :

Cette appellation vient du fait que ces procédés consistent a injecter des produits

chimiques en solution dans I’eau injectée. Deux procédés sont essentiellement employés.

11
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1.2.2.2.2.1 Injection de solution de polymére (eau chargée en polymére) :

Le but est d’améliorer 1’efficacité de balayage en augmentant la viscosité¢ de 1’eau, ce
qui a pour effet de réduire le rapport de mobilité et de la rendre favorable (M<1), par la suite
le front est stabilisé¢, d’ou un meilleur balayage. La viscosit¢ de l’eau peut ainsi é&tre

augmentée a environ 50 fois ou plus que celle de 1’eau seul [10]. (Figure 1.3).

Puit Puit
Producteur Producteur

Injectenr - LpecEeur Eau de halayaze Polnrémx
(4] hpechon deam b1 Imection de s chibon polvivére

Figure I.3  (a): Illustration de la méthode d’injection d’eau

(b): Illustration de la méthode d’injection de polymere.

Le volume du bouchon polymeére injecté peut varier de 50% a 100% de volume des
pores. La solution de polymeére est sensible au type et la salinit¢ de I’eau de formation (la

salinité limite exigée pour la méthode est 50 g/1) [11].

1.2.2.2.2.2 Méthode de microémulsion/polymeére :

Le but de la méthode est d’améliorer 1’efficacit¢ de déplacement par la diminution des
forces capillaires et d’augmenter 1’efficacité de balayage (I’effet de polymere), en injectant un
fluide miscible avec I’huile de gisement. La méthode a plusicurs appellations qui sont
utilisées dans la littérature: microémulsion, micellaire, solution soluble, tensioactif. Cette

méthode sera présentée en détail ultérieurement.

12
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L’utilisation d’un bouchon de microémulsion, suivi d’un bouchon d’eau chargé en
polymere donne de trés bons résultats. Ce procédé a été réalisé dans plusieurs gisements dans
le monde. On peut citer comme exemple, le gisement de Chateaunard (Bassin parisien sud) La
récupération a été¢ de 70%, un trés bon résultat mais a quel prix! La méthode est illustrée dans

la figure 1.4.

. . W ater .
Injection X N Separation and .
Well '";eu‘::g“ Storage Facilities Production W ell

Surfactant
Solution from
Mixing Plant

-IOiIZone E Surfactant E Polymer Solution E Drive W ater

Figure 1.4: méthode d’injection de microémulsion/polymere.
1.2.2.2.3 Méthode thermique:

Le but des méthodes thermiques est de diminuer la viscosité de 1’huile de formation, cela
se fait par ’injection des fluides fournissant de 1’énergie thermique au gisement. On peut
distinguer deux types de méthodes selon le mode de production de 1’énergie.
1.2.2.2.3.1 Production en surface:

Cette production est obtenue par I’injection des fluides chauds. Ces fluides servent
d’agent caloporteur. Les études de L.O. et MunGan [12] montrent que la saturation de 1’huile
résiduelle diminue en fonction de I’augmentation de la température du fluide déplacante. Ceci
fait apparaitre I’intérét des méthodes thermiques pour 1’amélioration du taux de balayage du

gisement.
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Les méthodes thermiques les plus utilisées sont: I’injection d’eau chaude, I’injection de
vapeur d’eau et la combustion in situ. La méthode d’injection d’eau chaude n’est pas efficace
par rapport aux deux autres méthodes thermiques, cela est dii aux pertes trés fortes de la
chaleur dans les épontes, qui entrainent une diminution plus rapide de la température dans le
sens de I’écoulement. La Figure 1.5 nous montre la récupération en huile par 1’application de

I’injection d’eau chaude, froide et de vapeur d’eau [13].

A
R%
Iniection de vaneur d’eau
80
60 Injection d’eau chaude
40 Iniection d’eanu froide
20

2 4 6 8
Volume produit (état liquide) en VP

Figure L.5 : Comparaison des déplacements par I’eau froide, I’eau
chaude et la vapeur d’eau.

1.2.2.2.3.2 Combustion in situ : elle peut étre directe, inverse ou humide :
1.2.2.2.3.2.1 Combustion séche directe (combustion séche a co_courant) :

Cette forme est la plus utilisée parmi les méthodes de combustion, elle est appelée séche
parce que I’air est injecté seul sans 1’eau et directe parce que le feu est mis au fond du puits ou
I’air est injecté (puits injecteur). Dans ce procédé, le front de combustion agit comme un
piston qui pousse devant lui les fractions de 1’huile non briilée du pétrole brut. Cette méthode
est utilisée en Roumanie pour I’exploitation d’un gisement de I’huile lourde, d’une

profondeur de 100 m, la récupération a été de 50% [7].
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1.2.2.2.3.2.2 Combustion inverse:

Elle s’appelle aussi la combustion seéche inverse. Ici I’air est injecté jusqu’a ce qu’il arrive
le fond du puits producteur, la mise du feu est déclenchée par un systéme électrique au fond
du puits (puit producteur), il y a déplacement a contre courant du front de combustion par
rapport a la direction de I’écoulement de I’hydrocarbure du gisement. Cette méthode est tres

peu utilisée.

1.2.2.2.3.2.3 Combustion a co-courant combinée a I’injection de I’eau

(combustion humide) : Dans cette forme de combustion, I’eau est injectée simultanément
avec 1’air aprés le démarrage du processus de combustion, 1’eau injectée sert a absorber la
chaleur emmagasinée dans la matrice et a la transporter, ce qui permit par la suite de déplacer
I’huile non bralée [13].
1.3 Choix de la méthode :

Le choix de la méthode de récupération du pétrole se base sur la connaissance des
paramétres pétrophysiques du gisement, parmi ces parameétres, on cite la profondeur, la
perméabilité et la viscosité de I’huile. Les Tableaux 1.1, 1.2 et 1.3 donnés par Tabber et F.
David Martin [14] représentent qualitativement le domaine de faisabilit¢ pour chaque
méthode en fonction des paramétres précédents. Par exemple, la méthode d’injection de CO,
est recommandée pour les huiles 1égeres (de degré de API > 22°) et de viscosité inférieure a
10 Cp. Par contre, la méthode d’injection de microémulsion/ polymére donne de bons
résultats de récupération pour la viscosité de I’huile inférieure a 5 Cp, pour une perméabilité
de la formation supérieure a 100 mD et de profondeur inférieure a 2500m, mais a condition
que la température soit inférieure a 93°C pour empécher le probléme de dégradation du

tensioactif.
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‘[L1]991s18s® uone1adnogr op sopoyiuw sof nod o] sanopuojoid s9[ 7°T dIqBL
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EOR

600 1200

1800

2500

3050

Hydrocarbure-miscible

Nitrogen et Gaz

Injection de CO,

Microémulsion/ polymeére

Polymeére

Alkalin

Combustion in situ

Injection de vapeur
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Viscosité de I'huile - Centpoises en conditions du réservoir

‘[L1] 99usse uone1adnogl op apoyiouw anbeyo inod 9919501d ofny, [ 9p 9ISOISIA €°T d[qe L

0.1 100 1,000 10,000 100,000 1,000,000
EOR Method 1.0 10
Hydrocarbure- Tres biern  Bien L lieeils | |
Miscible Trés difficile N'est pas faisable
Nitrogen et Gas Bien Tres difficile
Injection duCO, Tres bien Bien Tres difficile
Microémulsion/ z : Trés
X Bien Faisable cpr ok
polvmere difficile
Polymére Bien - Diffigile N'est/pas faisable
Eaisable SOERIOTROTIE
Alkaline Bien ‘Tres difficile” N'est pas faisable
Eaicahle ORI
Combustion in situ Nlest pas|faisable
Injection de vapeur Bien
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Perméabilité (milli darcy)

0.1 1.0 10 100 1,000 10,000
EOR
Hydrocarbure-miscible Peu import, si elle est uniforme
Nitrogen et Gaz Peu import, si elle est uniforme
Injection du CO, Suffisamment élevé pour un débit d’injection favorable
Microémulsion/polymére Peut étre impossible Zone préférée
Polymere -Peut étre Possible Zone préférée
impossible
Alkaline Peut étre impossible Zone préférée
Combustion in situ Peut étre impossible Zone préférée
Injection de vapeur Peut étre impossible Zone préférée

[£1]o9usse uoneradnogr op spoyiow anbeyos nod ] gypiqeswsad : 1 dIqeL
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14 Conclusion:

L’implantation des projets de récupération assistée du pétrole est chére et coliteuse en
temps et en argent, cependant une étude compléte sur la nature du réservoir, ainsi qu’une
¢tude technico-économique est indispensable pour maximiser les revenus de production du

gisement[11, 15].
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Chapitre 2, Partie 1:
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I’écoulement microscopigque dans un
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2.1.1 Introduction:
L’importance des méthodes tertiaires de récupération du pétrole réside dans son

pouvoir de déplacer les gouttelettes résiduelles ainsi piégées apres la récupération primaire et
secondaire. Le déplacement de la fraction d’huile piégée dépend de trois facteurs :
a. A I’échelle du gisement (macroscopique) :

1. Efficacité du balayage superficiel (Es): donnée par

E - surface de balayage horizontale @2.1.1)

surface totale horizontale

ii.. Efficacité de balayage vertical (Ey): donnée par

E - surface de balayage verticale (2.12)

surface totale verticale

b. A I’échelle des pores du gisement (microscopique) :
L’efficacité du déplacement est donnée par :

Ed:S’ﬂ_Shrzl_Shr_Sele— S (2.1.2)
S, 1-S,. 1-S

1

2.1.2 L’efficacité de balayage :
2.1.2.1 L’efficacité de balayage superficiel :

Elle dépend de M (rapport de mobilité entre la phase déplacée et la phase déplagante)
et de WOR (rapport eau/huile produit). Généralement, La production est considérée inutile
lorsque le pourcentage d’eau (Water cut) atteint 90% a 99%. L’efficacité du balayage
superficiel est d’autant meilleure que le rapport de mobilité est faible et le WOR également

[10].

2.1.2.2 L’efficacité du balayage vertical :

Ce paramétre permet de rendre compte d’éventuels effets de ségrégation des fluides

par gravité¢ et des éventuelles hétérogénéités du milieu poreux ; cette efficacité est une
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fonction décroissante de la différence des masses volumiques des fluides et du rapport des
mobilités.
2.1.3 L’efficacité de déplacement (E):

Elle rend compte de I’importance du piégeage capillaire qui dépend de la géométrie des
pores et des forces de surface directement liées a la tension interfaciale eau/huile et a la
mouillabilité de la roche appréciée a 1’aide du concept de I’angle de contact. Elle est tres
sensible a la présence d’éventuelles hétérogénéités dans le réservoir. Donc bien connaitre les
valeurs des forces capillaires et visqueuses, nous permet de controler les taux de récupération
de I’huile par I’application des méthodes de EOR, qui agissent sur le parametre de 1’efficacité
de déplacement.

La partie suivante montre en bref, le lien entre les forces capillaires et le piégeage y
compris le role des forces interfaciales (tensions interfaciales), la mouillabilité de la roche et
la pression capillaire. Willite [16] a présenté une étude détaillée sur ce sujet.

2.1.4 Force capillaire :
2.1.4.1 Tension de surface et la IFT :

Lorsque les phases non miscibles coexistent a I’échelle des pores du gisement, les
énergies des interfaces prennent place et influent sur la distribution des saturations de
différentes phases et sur leurs déplacements a travers ces pores. La Figure 2.1.1 montre
I’existence de I’huile et de I’eau dans la formation avant I’injection d’eau (récupération

secondaire).

Figure 2.1.1 : pi¢geage de
I’huile et de I’eau entre les
grains de la roche
Huile

Eau interstitielle
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Les interactions entre les différentes phases a I’échelle des pores sont contrdlées par

leurs tensions interfaciales o, (eau/huile), o, (solide/eau) et o, (solide/huile). La tension

interfaciale d’un liquide n’est pas une propriété intrinséque comme le sont sa viscosité ou sa
masse volumique, cette tension interfaciale résulte de la non identité des interactions
moléculaires de part et d’autre d’une surface de séparation. Le concept de tension interfaciale
caractérise la proportionnalité entre le travail moléculaire et la variation d’aire de I'interface
[17]. Considérons la surface libre entre un liquide et sa vapeur, représentée dans la figure
2.1.2, ou A ,B et C représentent les molécules de liquide : les molécules qui se trouvent a
I’intérieur du liquide sont en équilibre comme la molécule A, par contre les molécules B et C
qui sont a la surface libre ou relativement proches, sont soumises a une force résultante
dirigée vers I’intérieur du liquide. Cette force est traduite par le terme de force de surface
(air/liquide) ou par le terme de force interfaciale (liquide/liquide). La tension interfaciale est
la force moléculaire appliquée par unité de longueur de la surface interfaciale de 1’huile. Le
rapport de force interfaciale appliquée sur I’unité de longueur de I’interface définit la tension

interfaciale de ’unité N/m.

“ Air +vapeur

; N Se Liquide

Figure 2.1.2 : la position des molécules dans le liquide

Admettant que la force interfaciale déplace I’é1ément de longueur ’L’’ d’une distance

élémentaire *’dx’’, créant une nouvelle surface dA=L.dx, le travail fourni est 6.dx = dw,

22




Chapitre 11, Partie 1, Notion fondamentales sur I’écoulement microscopique dans un milieu poreux

La tension interfaciale se définit aussi comme le travail nécessaire pour créer une

surface unité¢ L.dx [10] (Figure 2.1.3).

Figure 2.1.3 force F appliquée sur Air F
un ¢lément de longueur L, déplacé de
dx ] e LRREEEEEEEEE

Liquide

Le tableau 2.1.1 donne quelques valeurs de tension interfaciale a 1’interface eau/ huile (brut).

Tableau 2.1.1 IFT entre I’eau et le brut pour quelques gisements de I’'USA [10].

Reservoir Type de gisement Viscosité (cp) IFT (dyn/cm)
West dalta offshors 30,4 17,5
Fairfort Kansas 5,3 20,8
Rhodes pool Kansas 43,4 30,5
Bradford Pennsylvania 2.8 9,9

2.1.4.2 La mouillabilité a la surface solide :

La distribution des saturations dans le gisement est aussi affectée par les forces qui
régnent a I’interface solide/liquide. Lorsque deux fluides non miscibles sont placés en contact
avec une surface solide, généralement 1’une des phases fluide est attirée vers la surface solide
plus que I’autre. La phase qui montre une forte affinité vers la surface solide est appelée la
phase mouillable. La mouillabilit¢ a la roche influe sur la nature des fluides en contact, les
distributions des saturations et les perméabilités des fluides en place. La Figure 2.1.4 montre
I’effet de la mouillabilit¢é sur la distribution des saturations (Pour deux cas (a): roche

mouillable a I’eau. (b) : roche mouillable a I’huile.
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L’huile
4_

== 4 Grains solides

i

(a) mouillabilité a I’eau (b) mouillabilité a I’huile
Figure 2.1.4 : I’effet de la mouillabilité sur les saturations
La mouillabilité a une surface solide est caractérisée par I’angle de contact. Selon la valeur
de I’angle, on distingue quatre possibilités de mouillabilités.
a) O =0°:lacohésion du liquide posé sur la surface solide est plus forte que les forces

attractives non compensées du solide (le liquide ne s’étale pas sur la surface solide)

(Figure 2.1.5) .
77N
/ \
F
\ /@)20
NP
Figure 2.1.5 : I’angle de >
mouillage a I’interface grface solide

Si la cohésion du solide est plus importante que celle du liquide, I’étalement de la
phase liquide est possible. La phase liquide possédant une tension interfaciale plus faible au

contact de la surface solide, c’est elle qui s’étale sur la surface solide [24] (Figure 2.1.6).

Phase liquide

~

1
\
\
\

T el
urface Solide

Figure 2.1.6 illustration des angles de mouillages
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Dans le cas de contact de trois phases huile, eau, roche, I’équation des forces agissant

sur le point de contact s’écrit comme suit :

o, est la tension interfaciale eau/huile. Cette valeur est mesurable par plusieurs

méthodes: tube capillaire, goutte tournante, goutte pendante..., o, ,0, sont les tensions

interfaciales huile/solide et eau/solide respectivement. Leurs mesures sont, & ce jour,
impossible [10]. La Figure 2.1.7 montre les tensions interfaciales en présence des trois phases

eau, huile et surface solide (roche).

Figure 2.1.7 Tension interfaciale entre deux fluides non miscibles et la surface solide

Si:
1). 6>90° : la roche est mouillable a I’huile
i1). 0<90° : la roche est mouillable a I’eau
1i1). 6=0: la roche est totalement mouillable a I’eau et non a I’huile (c’est le cas de
gisement de Tin Fouy¢)[26].
2.1.4.3 Pression capillaire:
Le concept de pression capillaire a été établi formellement avant celui de la tension
interfaciale. Il en résulte de nombreux travaux s’attachant a décrire et quantifier la forme des
interfaces en relation avec les pressions des fluides. Comme I’interface est soumise a des

tensions, la différence de pression existe le long de I’interface. Cette pression est appelée
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pression capillaire. La Figure 2.1.8 montre 1’augmentation de la hauteur piezométrique de

I’eau dans le tube capillaire, étant donné que la phase supérieure est de I’huile.

by

Eau Figure 2.1.8 pression capillaire
causée par les tensions interfaciale
r dans le tube capillaire

Les Py, P, représentées dans la Figure 2.1.8 représentent respectivement la pression de

I’huile juste au-dessus et au-dessous de I’interface. A 1’équilibre, on écrit:
Pi = Pam TP e (2.1.4)

Do =P = PG+ PR (2.1.5)

la soustraction de (2.1.5)-(2.1.4) permet d’écrire :

Pr=Pe=h(0, =P )& =P i (2.1.6)

La différence de pression de part et d’autre de D’interface est appelée pression
capillaire. D’autre part, aux conditions d’équilibre statiques, la force interfaciale s’équilibre
avec la force de gravité agissant sur la colonne d’eau de hauteur h, et on 1’écrit :

Tension interfaciale *périmetre mouillé = force de gravité agissant sur la colonne d’eau.

{6),c080 |21 r=1 rz.h.(pe DRI e (2.1.7)
_rhlp.~p,)
=04 == g (2.1.8)

Introduisant 1’équation (2.1.8) dans 1’équation (2.1.6) nous trouvons :
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r.P
= e 2.1.9
2. cos® ( )
20, .
Qoi: p = 20080 (2.1.10)

La pression capillaire Pc peut étre positive comme elle peut étre négative. Le signe
traduit la zone forte en pression. Le modéle de tube capillaire est un modele idéal, simplifiant
le modele du piégeage réel existant dans le gisement. Un autre modele décrivant le piégeage

dans les pores est donné par Plateau [10], exprimé par 1’équation suivante :

P =a{—+—J ................................ 2.1.11)

Cette loi est aussi appelée loi de Laplace [20].
Willhite [16] a traité expérimentalement 1’effet de la pression capillaire sur la distribution des

saturations d’eau dans la formation, et d’autre chercheurs comme Craig [20] I’ont confirmé.

2.1.5 Forces visqueuses :

Les forces visqueuses sont exprimées par la perte de charge produite lors de 1’écoulement
du fluide dans le milieu poreux. L une des approximations les plus simples, utilisées pour le
calcul des forces visqueuses est de considérer le milieu poreux comme un ensemble de tubes
capillaires paralleles entre eux ; de nombre n et de méme rayon r, I’écoulement du fluide a

travers ce paquet de tubes est donné par la loi de Poiseuille [8] :

Ap:—(&‘jﬂ] ............................. (2.1.12)
r’g,

avec : g. est une constante.

La perte de charge peut s’écrire sous forme de loi de Darcy [10]:

= AP:—O.ISS”LI'L% ........................... (2.1.13)
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avec : Ap= perte de charge a travers le milieu poreux, psi ; v = vitesse moyenne du fluide,
ft/D ; L = la longueur du tube en ft ; p=viscosité, Cp ; K= perméabilité du milieu, darcy

Pour un paquet de tube capillaire de méme rayon r, la perméabilité est donnée par :

K =20%10%d%0 ..o (2.1.14)

Avec k = perméabilité¢ du paquet de tubes, Darcy ; d diamétre d’un tube capillaire, inche ; et

¢ la porosité effective du paquet des tubes.

2.1.6 Le piégeage de I’huile au niveau microscopique :

Le mécanisme de piégeage de I’huile n’est pas encore clairement défini et il n’existe pas
dans la littérature des équations mathématiques qui le décrivent [10]. Le mécanisme de
piégeage est gouverné principalement par les facteurs suivants :

+ la structure des pores de la formation.

+ D’interaction fluide/roche, traduite par la notion de mouillabilité.

4 Dinteraction fluide/fluide traduite par la notion de tension interfaciale (IFT) et souvent

par les instabilités d’écoulement.

Parmi les modéles qui existent dans la littérature et qui décrivent partiellement le

phénomene de piégeage nous pouvons citer :

2.1.6.1 le modele a un seul capillaire (effet de Jamine):

Une goutte d’huile en écoulement dans un milieu poreux, va tot ou tard rencontrer un
étranglement. En fonction du gradient de pression li¢ a I’écoulement, qu’elle peut passer ou
non I’étranglement, les calculs [21] montrent que le gradient de pression nécessaire pour
dépiégé la goutte non mouillées a travers le systéme capillaire (pore) est trés élevé. Ce

phénomene est appelé effet de Jamine. Il est trait¢ par plusieurs chercheurs : Gardescu
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[21],Muskat [22],Bethel [23] et Tabber [24]. Cette analyse ou mode¢le, utilise le concept de

tension interfaciale, de mouillabilité et de pression capillaire (Figure 2.1.9).

(b) (2)

Figure 2.1.9 : (a) goutte d’huile piégée entre deux phases
d’eau.
(b) interface eau/huile.

La Figure 2.1.9 montre deux cas possibles de dimension de la goutte piégée (huile),
une gouttelette trés longue (a), et une gouttelette en contact des deux cotés avec la phase
mouillable (b) (eau). La pression a I’interface pour le cas (a) est donnée uniquement par la
pression capillaire :

2 ®
P —P, =P =201 O e, (2.1.15)

r

La différence de pression pour la gouttelette (b) est exprimée par:

2 ®) (2 ®
PA—PB:( e 208 j —( Tie °OF J ....................................... 2.1.16)
A B

r r
Pour ce dernier cas, trois formes sont possibles:
« ©0,=0, et r,#r, .I’équation (2.1.16) s’écrit :

P, -P, =2ahecos®(L—Lj ............................................ (2.1.17)

ry 7Tp

« 0,20, et r,=r,=r .I’équation (2.1.16) s’écrit:

2
P,—P, =%(COS®A—COS®3) ........................................ (2.1.18)
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Si les parametres : O, r et 6 sont connus. Le dépiégeage de la phase non mouillée et
possible par I’application du gradient de pression calculé a partir de I’équation (2.1.16).

Les calculs sur les équations précédentes (2.1.16, 2.1.17 et 2.1.18) montrent que les
forces de piégeages sont trés importantes. Les débits utilisés dans la méthode d’injection
d’eau en pratique, reste loin pour surmonter les forces capillaires existant dans le gisement.
Par conséquent la modification des paramétres de pression capillaire comme la tension

interfaciale est plus accessible [10].

2.1.6.2 Modéle de double capillaire:

Certains chercheurs, ont remarqués que pour des pressions d’injection d’eau,
généralement inférieures a la pression de déplacement, il y a invariance de degré de saturation
en fluide non mouillant (I’huile) (Tableau 2.1.2). Ce mécanisme a été expliqué par
I’isolement de fluide non mouillant par le fluide mouillant (I’eau) [19]. Ceci est démontré par
le modele de double capillaire. Willhite [16] et Stegmeier [25] ont présenté une analyse sur le
modele. L’eau déplace I’huile de deux pores de rayon 1) et rp, connectés entre eux par leurs
extrémités A et B, de rayon r; r; avec r;<r, (Figure 2.1.10). Les effets capillaires sont
présentés en considérant que la paroi solide est mouillable a I’eau, et que la phase mouillante

et la phase mouillée ont des densités et des viscosités identiques.

Débit d’injection en aval (ft/D) Saturation en huile résiduelle (Sp)
West dalta Terpedo Elgin Beria

2 41,6 48,2 49,5

200 33,8 32,3 39,5

2 suivis par 200 38,1 44,5 42.6

Tableau 2.1.2 : Effet de débit d’injection sur la saturation en huile résiduelle

30




Chapitre 11, Partie 1, Notion fondamentales sur I’écoulement microscopique dans un milieu poreux

-~ o Qn
i >
O b > T —
ﬁ
Ecoulement de Ecoulement de

Darcy Darcy

Figure 2.1.10 illustration du mode¢le de double pore (par Willhite [16])

En régime établit et laminaire de 1’écoulement, la perte de charge dans le pore d’indice

’1” est donnée par I’équation de Poiseuille :

e (2.1.19)

La paroi des pores supposée mouillable a I’eau, la différence de pression de part et

d’autre de I’interface A et B est donnée par la formule de la pression capillaire :

2.0.
P =P, -P, = 200080 (2.1.20)

Vi

Donc, la différence de pression entre les régions A et B est due des pertes de charges

et aux pressions existantes a I’interface eau/huile.

PB_PA :PB_Pei +P€i_P]’li +Phi_PA ......................... (2121)
LV LV

P, p, = HekWi 2000sO By Lyvi (2.1.22)
h h n

Btantdonné: p, =y, = 4 et L =L, + L, .Léquation (2.1.22) s’écrit:

SuLv,
— _ 1
APp=Pp—Py= ———— + P (2.1.23)
n RS
- pression capillaire
pertede charge
visqueuse
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APxp est positif parce que les forces capillaires sont plus dominantes que les forces
visqueuses.

La différence de pression qui existe a travers le pore n°® 2 s’écrit :

SuLv.
APy, =Py —P, = —# + P, (2.1.24)
5) sy
-— - pression capillaire
perte de charge
visqueuse

Pour le modele de double pores, on obtient le systéme suivant :

-

8uLv,
APp, = —'U—ZVI+PCI avecry <r,
n
I
APBA :_M—2%+PCZ
p)

La seule condition pour laquelle I’huile se déplace a travers le pore 1 et 2 est que les

vitesses v, et v, soient positives, cela implique que APB gy = PCl et AP B4 = PC2’ mais

Pry < P . La condition de dépiégeage se réduit donc a: AP, <P, .

I
AP4, <P, @—8’:—2“+Pd <P,
1
—8ulv
< 2 1 PCZ_Pcl
n

I 1

& 2| e [ COSO (2.1.25)

La valeur de v; donnée par 1’équation (2.1.25) est la condition nécessaire pour que
I’huile piégée dans le pore 2 se dépiege. La vitesse d’injection v; pour que v, =0 est
importante par rapport aux vitesses d’injections en pratique, ce qui montre que le piégeage de
I’huile se fait dans les grands pores, et que 1’écoulement de 1’huile récupérée se fait a travers

les petits pores [10].
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2.1.7 Mobilisation de la phase huileuse piégée :
2.1.7.1 Nombre capillaire:

Le nombre capillaire est un nombre adimensionnel, il représente le rapport des forces
visqueuses sur les forces capillaires qui influent sur I’écoulement des fluides (eau et 1’huile)

dans les milieux poreux.

N ==, (2.1.26)

Les indices 1 et 2 indiquent la phase déplagante (I’eau) et la phase déplacée (huile)

. . . . - -1 -1
respectivement. f,u et o sont exprimés respectivement en poises (ou kg.m ' .s™), m.s”, N.m

(ou Kg.s?). Les études expérimentales montrent que le nombre capillaire a un effet trés
important sur la récupération de I’huile.

Lorsque N, augmente a 10, I’efficacité de déplacement Eq reste constante (Sp=cst). Pour

N>10", Iefficacité de déplacement Eq (donnée par 1—%) augmente considérablement,

pour Ne>107, Eq ~1 [10].

La valeur du nombre capillaire critique est égale a 10™*. Pour des valeurs de N, inférieur &
10*, les forces capillaires sont dominantes, les gouttelettes d’huiles sont piégées dans les
grands pores (modéle de double pore) [26]. Lorsque N, est supéricur a 10 les forces
visqueuses sont dominantes, ce qui améliore I’efficacité de déplacement.

Le nombre capillaire est modifié généralement par :

4 l’augmentation du débit d’injection.

+ ’augmentation de la viscosité du fluide déplagant.

+ la diminution de tension interfaciale (IFT).

Les nombres capillaires atteints lors de 1’injection de 1’eau dans la formation (réservoir)
sont de 1’ordre de 10 a 10, ce qui implique que I’application des deux derniéres conditions

(augmentation de la viscosité et diminution de la IFT) demeure indispensable pour améliorer
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la récupération de I’huile résiduelle Sy, Les valeurs de N, précédentes correspondent a une
formation mouillable en eau uniquement, les formations fortement mouillables en huile
montrent un tres faible taux de récupération de I’huile par I’injection d’eau simple. Le nombre
capillaire critique de ces formations est plus ¢élevé [26]. En utilisant la loi de Darcy, le nombre

capillaire peut s’écrire :

n =KX (ﬁ] .................................................. (2.1.27)
¢O-eh L

2.1.7.2 Nombre d’Abram :
Abram a suggéré que la corrélation du nombre capillaire donne de bonnes

informations si la viscosité de la phase déplagante et la phase déplacée (huile) sont tenues en

H,

Hy,

0.4
compte par le rapport , le nombre adimensionnel d’ Abram est donné par N, [&J

Hy,
M, estla viscosité de la phase déplagante. Et y, est la viscosité de 1’huile.

Abram a montré que 1’ajout du rapport de viscosité a la corrélation du nombre capillaire
minimise la dispersion des mesures et montre une évolution linéaire descendante de la valeur

Sy, dans lintervalle de 102 10?2 du nombre capillaire [10].

2.1.7.3 Nombre de Tabber :
La difficulté de dépiégeage de I’huile résiduelle est discutée par les travaux
expérimentaux de Tabber, ou la saturation d’huile résiduelle est balayé par I’eau d’injection. Il

a constaté que la saturation Sy, ne diminue que si la valeur de nombre de Tabber ; donné par

Ap augmente et atteint la valeur critique, proche de 6,0 (Psi/ft)/(dynes/cm), la valeur de

Lo

30,0 Psi cm/ dynes ft ou plus, est exigée pour une diminution raisonnable de la saturation en

I’huile résiduelle [24].
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2.1.8 Les applications de la loi de Darcy:

Le cas le plus simple d’écoulement d’un fluide dans un milieu poreux est 1’écoulement
linéaire d’un fluide monophasique par I’effet d’un gradient de pression constant qui est appelé
écoulement linéaire stationnaire. Lorsque deux fluides sont présents dans le milieu poreux et
que I’écoulement se fait a un gradient de pression non constant, I’écoulement est appelé
linéaire stationnaire, si les saturations restent constantes [26] . Si les saturations changent dans
le temps (augmentation de la saturation d’eau et diminution de la saturation de 1’huile),
I’écoulement dans ce cas est appelé écoulement linéaire instationnaire.

Les équations de 1’écoulement linéaire ou radial stationnaire d’un fluide compressible
ou non compressible sont basées sur la loi de Darcy. Ces équations sont utilisées pour

prévenir la production du milieu poreux en une phase donnée (huile).

2.1.8.1 L’équation de Darcy:
Pour exprimer la quantité de fluide qui traverse un milieu poreux de géométrie et de

dimension donnée, comme celle présentée en Figure 2.1.11, on intégre 1’équation de Darcy.

P int. Psor.
L

Figure 2.1.11 systéme d’écoulement linéaire

La loi de Darcy, dans sa forme la plus simple, s’écrit :

y=—" (2.1.43)

Cette loi unidimensionnelle a été développée par 1’ingénieur Francais Henry Darcy
(1856), au cours des testes sur 1’écoulement de 1’eau dans un filtre de sable pour la

purification [26]. Darcy a appliqué sa loi uniquement pour I’eau a des faibles vitesses
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d’écoulement. Plusieurs chercheurs ont utilisés la loi de Darcy, pour différentes conditions de

fluides et de milieu poreux, ils ont constaté que :

+

+

+

la loi de Darcy peut étre appliquée pour d’autres fluides que I’eau.

la constante de proportionnalité¢ entre la vitesse d’écoulement, et le gradient de

. . S ¢
pression est effectivement le rapport de mobilité — . et
U

la loi de Darcy est indépendante du sens de I’écoulement dans le champ de gravité de

la terre [26].

Le gradient de pression exprime, généralement, le gradient de pression du fluide et/ ou le

gradient gravitationnel (hydraulique) di a la pesanteur, cependant les gradients hydrauliques

sont généralement, faibles devant les gradients de pression du fluide.

Pour un réservoir d’huile et de gaz, les gradients gravitationnels sont importants et doivent

étre pris en compte pour 1’analyse des performances du reservoir [26].

2.1.8.2 Ecoulements linéaires dans un milieu poreux d’un fluide incompressible :

Les considérations suivantes sont nécessaires pour d’écrire 1’équation de base de

I’écoulement d’un fluide incompressible ou peu compressible dans un milieu poreux:

+

+

- & & + ¥+ ¥

Les conditions de I’écoulement stationnaire existent.

Le milieu est saturé a 100% du fluide en écoulement. La phase immobile peut étre
présente ( Sei)[27]

La viscosité du fluide est constante.

Le milieu est isotherme.

Le milieu poreux est homogene et isotrope.

La porosité et la perméabilité sont constantes (indépendante de la pression).
L’écoulement est laminaire (effet négligeable de la turbulence)

La force de gravité est négligeable.
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En présence des conditions précédentes, la vitesse apparente est: v = % ......... (2.1.44)

La vitesse effective (réelle) est définie par le rapport de la vitesse apparente sur la
porosité du milieu, mais si la saturation d’eau irréductible est présente, la vitesse effective

s’écrit :
e T (2.1.45)

En combinant 1I’équation (2.1.43) et (2.1.44), on obtient:

_kd dp

g (2.1.46)

En intégrant 1’équation (2.46) entre les limites O et L, P, et P», on obtient:

q= kAlpi=p)) (2.1.47)

M. L
L’équation (2.1.47) est trés utilisée pour les applications des calculs des écoulements

en milieux poreux. Utilisant les unités pratiques du domaine du pétrole:

genbbl/D, Aen ft*, penpsi, Len ft et K enmD ,1’équation (2.1.47) s écrit :

* 3 %1073
_]5,615%30,48 }:A(30,48)2k 10 .Ap'(l/14,7)
24* 60 * 60 u L3048
D’ou: q=1,127='=10—3.k—‘4.M ................................... (2.1.48)
u L

Dans le systéme d’unité international (SI), I’écoulement d’un débit de Im’/s est
I’écoulement d’un fluide de viscosité de 1 Pa.s dans un milieu poreux de perméabilité¢ de
1pm?, a travers une section de 1m?, sous un gradient de pression par unité de longueur de
10" Pa.m™ [26].

En intégrant I’équation de Darcy (2.1.46) entre O et x, Py et P :

P —p = (ﬂ}c ............................................... (2.1.49)
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Pour x =L et p = p,, ’équation (2.1.49) s’écrit :

qH
P~ D, = (EJL ......................................... (2150)

Divisant I’équation (2.1.49) par (2.1.50) on obtient I’€quation suivante:

X

p = (p2 —pl)z+p1 .......................................... (2.1.51)

Cette équation montre que 1’évolution de la pression pour un écoulement linéaire et

stationnaire est une fonction linéaire de la distance.

2.1.8.3 La loi de Darcy et la loi de Poiseuille :

La loi de Darcy pour un écoulement linéaire d’un fluide incompressible dans un milieu
poreux perméable et la loi de poiseuille pour un écoulement d’un fluide visqueux dans un tube
capillaire sont entiérement similaires ou semblables.

La forme générale de 1’équation de poiseuille est :

4
= L, (2.1.52)

Si les pores du milieu conduisant le fluide, peuvent étre représentés par un faisceau de
tubes capillaires de différents diametres (Figure 2.1.12), ’écoulement a travers ce systéme

peut s’écrire comme suit :

T +Ap
S ) T F, o e 2.1.53
. . A
Cette équation peut s’écrire : q= ng ........................... (2.1.54)
Y7,

Avec, C coefficient d’écoulement.
On voit bien que 1’équation (2.1.54) est semblable a celle de Darcy (2.1.46). Par

analogie entre (2.1.46) et (2.1.54), C est équivalent a la perméabilité K.
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PO
—aanrj ...................................... (2155)

Jj=1

Avec A : la section de passage total.

dx Pz_ 1

Figure 2.1.12 :
Modele de Poiseuille

En remplacant A= .R?. R étant le rayon de section de passage, I’équation (2.1.55) s’écrit:

1 N
k= DR (2.1.56)

D’ou, I"unité de K est L?, mais milliDarcy (mD) est plus utilisée en pratique.
Cette approche est une simplification trés exagérée de la réalité des milieux poreux, car le

milieu poreux est loin d’étre constitués par des tubes lisses, directs et paralleles.

2.1.8.4 L’écoulement linéaire a travers un milieu poreux fissuré (Contient aussi des
canaux) :

Les gisements d’huile fissurés, contiennent aussi des canaux. En général, la matrice du
milieu, a une perméabilité faible et contient dans la plus part des cas, un volume de 96% a
99% de I’huile en place, tandis que les fissurations et les canaux eux, ne contiennent que 4%

du volume total du gisement. Les fissurations existent dans différents types de roches
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sédimentaires. Les Figures 2.1.13 et 2.1.14 montrent les types de fissurations et de

fracturations.

Bedding plane

channels M

Figure 2.1.13 Figure 2.1.14

Figure 2.1.13 : les canaux (réservoir de carbonate) [28].
Figure 2.1.14 : fissuration et fracturations (réservoir de carbonate) [28].

La performance d’un réservoir de type carbonate est considérablement différente de
celle des réservoirs gréseux (Sandstone), a cause de la présence des perméabilités
directionnelles. Dans les réservoirs gréseux, la perméabilité verticale K, est généralement
inférieure a la perméabilité horizontale K; a cause de la présence des canaux, des vings et des

larges fissurations [20].

2.1.8.4.1 L’écoulement a travers une fissuration:

L’écoulement d’un fluide a travers une fissuration peut étre étudié en considérant une
fracture de longueur donnée, en communication avec le puits (Figure 2.1.15) et en utilisant
pour cela, I’équation hydraulique classique d’écoulement d’un fluide incompressible entre

deux plaques paralléles, énoncée par Craft et Kotyhov [20].
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Figure 2.1.15 mode¢le linéaire de 1I’écoulement a travers une fissuration.

2
p s’
1
a Y I___
— T R R T |
| |
ATl | >
li |) ___________________ - = ////
v Wi ‘/ \W4

Le débit d’écoulement dans la fissure est donné par I’équation suivante :

Pw, A
G = (2.1.58)
12ulL

La vitesse effective d’écoulement a travers la section de la fissure est donnée par :

o AL e, (2.1.59)
Cow,h 12p L

En considérant que la porosité de la fissuration est nulle et que la saturation d’eau

irréductible est aussi nulle, la vitesse effective s’écrit selon la loi de Darcy comme suit :

v, =9,869.10°.K ,..M ............................. (2.1.60) [20].

Avec : AP en dynes/cm’. K en D, p en poise et L en Cm.
La combinaison de I’équation (2.1.59) et (2.1.60) donne une proportionnalité entre Ky

et we par la relation suivante :

K, =8444%10°%W? ..., (2.1.61)

Les fractures sont classées en deux types: ouvertes et fermées, partiellement ou
completement remplies. Plusieurs formations de carbonate comportent des fissures avec

certains remplissages, contenant des cristaux de calcite, de dolomite, de pyrite, de gypsme ...

[26].
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La précipitation de ces composantes dans les fractures conduit a une porosité¢ donnée,
allant d’une valeur faible jusqu’a 100%. En plus, la saturation en eau irréductible (connée) de
ces fissures peut varier de 0 a 100%, selon la mouillabilité¢ de la roche. Cependant, 1’équation
(2.1.61) n’est valide que lorsque la fracture est ouverte et qu’elle ne contienne pas de

précipitation (@=1).
Dans le cas ou ¢f <1 et Seif > O (I’indice f indique la fissure), I’équation

(2.1.61) doit étre écrite différemment. Le paramétre réel (effectif) de la fissure peut tre tiré a

partir de I’équation de la vitesse effective du fluide en écoulement a travers la fissure.

Y (2.1.62)

e _wf.h_wfh_&
Par définition : ¢, = TR 7 I (2.1.63)

La vitesse apparente s’écrit:

Mais q est donné par 1’équation (2.1.58), la vitesse apparente s’écrit donc, en remplagant

I’expression de v, (équation 2.1.65) et q (équation 2.1.58) dans I’équation (2.1.64), on

obtient :

T (T R (2.1.66)

L’égalité de I’équation (2.1.66) et celle de la loi de Darcy (2.1.60) permet d’écrire :
K, =8,444.10°(1= S, ), W2 ooooooeoiece. (2.1.67)
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2.1.8.4.2 Ecoulement a travers les canaux (solution canals) :

Craft et Hawkins et Agnilera [20] ont combiné la loi de Poiseuille pour un écoulement
visqueux a travers un tube capillaire avec la loi de Darcy pour un écoulement linéaire
stationnaire d’un fluide incompressible, afin d’estimer la perméabilité du canal [26].

Le débit effectif d’un fluide en écoulement a travers un tube capillaire de rayon r., de

longueur L (Figure 2.1.16) est :

4
L A (2.1.68)
8 uL
P
Pll 3
q
ﬁo I'e 0 ........
A «
v i wy T s W
4, _______________________________________________________ .>

Figure 2.1.16 modele linéaire de 1’écoulement a travers un canal.

La loi de Darcy permet d’écrire le débit a travers le canal comme suit, en supposant
que la porosité du canal est €gale a I’unité et que la saturation irréductible en eau du canal est

nulle [20]:

¢=9369.10" 71> kA—i .................................. (2.1.69)
y7,

En égalant (2.1.68) et (2.1.69) et résolvant 1’équation obtenue pour la perméabilité¢ du canal,
on obtient :

k, =12,6 10% 7 oo (2.1.70)

Dans le cas du développement de la porosité du canal di a la déposition des minéraux

contenus dans I’eau qui circulent dans ces canaux, la porosité est différente de 1’unité et la

saturation d’eau irréductible existe. La section de passage s’écrit :

A = (1=8, ) r oo (2.1.71)
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L’équation (2.1.70) s’écrit: K, =12,6010°(1=8,. )@, 77 covvveeeeeeeeiiiiies (2.1.72)

La perméabilit¢é moyenne du systéme total (matrice canal) s’écrit en utilisant 1’équation

suivante:

2 2
K. =2l g 1=t e g e (2.1.73)
A A

Les réservoirs de type carbonate sont dominés par la porosité de type mixte (matrice

_canal) et par conséquent la perméabilité correspondante peut étre considérée uniforme.

2.1.9 Conclusion :

Dans cette partie de [’étude, nous avons présent¢ [’ensemble des notions
fondamentales sur les forces capillaires, visqueuses, les tensions interfaciales et leurs effets
principaux sur ’amélioration de I’efficacit¢ de déplacement Ep. Il est, donc, important
d’insister sur le fait qu’une connaissance précise des valeurs des forces capillaires permet de
bien maitriser les taux de récupération du pétrole par 1’application des méthodes tertiaires (par
la diminution des tensions interfaciales et 1’augmentation de la viscosité de la phase

déplacante).
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2.2.1 INTRODUCTION

La méthode d’injection de microémulsion est aussi appelée injection de solution
micellaire ou injection de I’huile soluble ou injection de faible tension [10, 29, 30, 31]. Cette
méthode consiste a injecter dans le gisement, un systéme chimique contenant essentiellement
du tensioactif. Le systéme chimique généralement appelé microémulsion ou solution
micellaire, contient les composants suivants : tensioactif, co-tensioactif (qui peut étre 1’alcool
ou autre tensioactif), hydrocarbure (huile), I’eau et les €lectrolytes.

Dans cette méthode, I’injection de microémulsion est suivie par 1’injection d’une
solution aqueuse chargée de faible concentration de polymere, afin de maintenir un rapport de
mobilité favorable entre la phase déplacée (huile et I’eau) et la phase déplagante
(microémulsion), d’ou la nomination méthode “microémulsion/polymere®. Bien que 1’idée de
cette méthode date de 1920, I’application n’a commencé qu’a partir des années 1970. Comme
toute autre méthode de récupération du pétrole, la méthode d’injection de
microémulsion/polymeére peut étre risquée et colteuse, a cause de 1’hétérogenieté¢ du
gisement. Pour cela, la méthode doit étre étudiée en fonction des parametres du réservoir

(température, pression, viscosité de 1’huile, I’eau de formation et sa salinité...)

2.2.2 Présentation générale de la méthode:

L’utilisation de la méthode (Figure 2.2.1), se fait aprés I’injection d’eau (récupération
secondaire). Un volume de microémulsion est injecté en premicére étape. Le volume de la
microémulsion varie généralement entre 3% volume poreux (VP) et 30% VP [32,33]. Le
bouchon de microémulsion a une tension interfaciale trés faible (d’ordre de 10™ dyne/cm) en
contact avec I’huile de formation. Cela permet de réduire les forces capillaires et par
conséquent permet de dépiéger les gouttelettes d’huile résiduelle. La microémulsion devrait

avoir un rapport de mobilité faible avec 1’huile, afin d’assurer une meilleure mobilité de ce
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dernier. Le bouchon de microémulsion est suivi d’une phase aqueuse chargée en polymeére,
cette phase peut aller jusqu’a 100% VP [10]. Le bouchon de polymere est suivi de 1’eau
d’injection.

La concentration du polymeére généralement utilisée, est entre 250 et 2500ppm. La
concentration de polymeére est optimisée de tel sorte qu’elle produise un rapport de mobilité
faible avec le bouchon de microémulsion. L’injection du bouchon polymere est donc efficace

pour I’amélioration de la récupération de I’huile résiduelle.

lll Tniection Production t'I"

|

Eau de |
Balayage

Bouchon Microémulsion
Polymere

Figure 2.2.1 : méthode tertiaire d’injection microémulsion/polymeére
2.2.3 Les tensioactifs:

Les agents de tensioactifs, encore appelés surfactifs ou agents de surface, sont des
substances naturelles ou synthétiques de structure particuliére (Figure 2.2.2). Ce sont des
molécules formées de deux parties d’affinité opposée, une partie hydrophile ou polaire, I’autre
partie est hydrophobe ou apolaire [34]. De par leurs doubles polarités, ces molécules sont
appelées substances amphiphiles. En présence de deux fluides, les molécules de tensioactif, de

faible concentration, se concentrent a 1’interface fluide/fluide.

AAAAANS

‘Partie hydrophile

Partie lipophile
POP ! (Polaire)

(Apolaire)
Figure 2.2.2 : Molécule de tensioactif
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Sur la Figure 2.2.3, on montre quelques exemples de tensioactif, plus utilisées pour la

récupération du pétrole [14]:

/C\ f\ /C\ f\ /C\ N
Oﬁ|—0 Na'

Dodécyl sulphate de soldium (Sodium dodecyl sulfate)

/C\ /\ /C\ Fn

NN N @_Tﬁo "

(b) sulphonate de pétrole Texas n°1

R=groupe apolaire

(c) Sulphonate de pétrole comercial .

Figure 2.2.3 : quelques exemples de Tensioactifs utilisés pour la récupération
assistée du pétrole

La partie apolaire interagit faiblement avec la phase aqueuse, par contre la partie
polaire interagit fortement avec les molécules de la phase aqueuse. Les molécules de
tensioactif sont soumises a deux forces antagonistes, 1’'une ayant tendance a les faire pénétrer
dans le milieu aqueux, ’autre a les en faire sortir. La stabilit¢ des phases superficielles
nécessite un équilibre entre les deux tendances, Par exemple, plus la longueur de la chaine

augmente, plus I’énergie de surface augmente [35].
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2.2.4 Classification des tensioactifs :

Généralement la classification des tensioactifs est faite d’apres la charge ionique existante

ou non de la partie hydrophile. On distingue alors :

4 Les anionique (exemple : dodicyl sulphonate de soduime C;;H,5SO4Na’), en
présence de la phase aqueuse, ces molécules s’ionisent, pour fournir des ions
organiques chargés négativement, responsables de I’activité en surface [34].

& Les non ioniques :(exemple :dodecylhexaoxyethylene glycol monoether,
C1,H,5[OCH,CH;]6OH), ce sont des agents de surface qui ne donnent pas naissance a
des ions en solution aqueuses.

4 Les cationiques (exemple: dodecyltrimenthyle lammouium bromide, C;,H,sN"MesB).
En phase aqueuse, ces composés s’ionisent pour fournir des cations [10].

+ Les Amphoteéres: (exemple: 3-dimethyldodecylamine propane sulfonate,

C12H25N+CH2—M€2 CHZSO3)

La recherche de nouveaux produits a conduit les chimistes a associer les charges
anioniques et cationiques (de charges opposée) dans une seule et méme espeéce chimique
appelée Zwitterionique.

Les anioniques et les non ioniques sont les tensioactifs utilisés pour la récupération du
pétrole. Cependant, les anioniques sont plus utilisées a cause de leurs propriétés favorables
(bonne stabilité et adsorption faible a la roche de gisement)[10]. Les non ioniques sont
généralement utilisés comme co_surfactifs pour renforcer les propriétés du systéme. Les non
ioniques sont utilisées généralement lorsque la salinité de I’eau de formation est élevée, mais
ils n’assurent pas des valeurs faibles de tensions interfaciales compares aux anioniques [26].

Les cationiques ne sont pas utilisés pour la récupération du pétrole a cause de leur forte

adsorption a la roche de formation. Parmi les anioniques : les sulfonates de pétrole sont les
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plus utilisés dans le cas de faibles salinités de I’eau de formation (<2 a 3% de NaCl), parce
qu’ils permettent de réduire considérablement les tensions interfaciales et parce qu’ils ne sont
pas chers [36].

2.2.5 Les micelles:

En solution aqueuse, les monomeres de tensioactif préferent s’adsorber a 1’interface
eau/air. Plus le nombre de monomeéres augmente, plus la tension superficielle diminue, jusqu'a
ce que la surface se sature en nombre des monomeéres. Mais comme la surface est finie,
I’incompressibilit¢ des molécules dans la couche condensée empéche 1’adsorption de
nouveaux monomeres. Le phénomene d’agrégation ou de micellisation est un autre moyen qui
permet au systeme d’abaisser son énergie libre, ou les chaines hydrocarbonées se rassemblent
au cceur de 1’agrégat (micelle). La concentration qui correspond a la formation de la premicre
micelle s’appelle concentration critique micellaire (CMC) [37]. Le nombre des monomeres
dans une micelle peut aller de 50 a 100 (Figure 2.2.4).

Si le solvant est un hydrocarbure (huile), 1’orientation des monomeres dans les
micelles est inversé, les parties polaires sont dirigées vers 1’intérieur de la micelle. Le premier
qui a décrit les propriétés et la structure des micelles est G.S. Hartly en 1936 [26]. L’une des
propriétés des micelles est le pouvoir de solubiliser I’huile (dans le cas ou le solvant est 1’eau)

et I’eau (dans le cas ou le solvant est I’huile) [33].

Figure 2.2.4 : formation des micelles

SRR

(b)

P ne s npeR
298 D%%ﬂ
I

Concentration du TA _~ _CMC
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La micellisation se produit a des faibles concentrations en tensioactif, de 1’ordre de
1,010° a 1,0%10™* mol/L. Les micelles qui ont solubilisé la phase non miscible avec le
solvant, s’appellent généralement les microémulsions. Les microémulsions sont des systémes
stables, généralement transparents ou translucides [5] et de taille allant de 10 a 200um. La
microémulsion peut étre formée avec 1’eau, comme solvant, et avec 1’huile, comme solvant

aussi (Figure 2.2.5).

Eau

Figure 2.2.5 : (a) émulsion huile dans I’eau.
(b) émulsion eau dans I’huile

2.2.6 Comportement de phases des microémulsions :

La microémulsion peut étre formulée dans le but d’avoir une faible tension interfaciale
a Dinterface eau/huile. Elle peut atteindre jusqu’a 10™ dyne/cm. Les valeurs faibles de
tensions interfaciales correspondent a des valeurs de solubilisation ¢levée d’eau et d’huile
dans les microémulsions [5]. Les formulations eau/huile/tensioactif de faible tension
interfciale d’écoulent de 1’étude de comportement de phase de microémulsion.

Le comportement de phase des microémulsions dépend de plusieurs parametres, tel
que : type de tensioactif, la salinité du solvant, le type de co-tensioactif, I’huile....etc. Il
n’existe pas d’équations d’état qui décrivent une simple microémulsion, cependant, 1’étude

expérimentale de comportement de phase est nécessaire.

50




Chapitre 11, Partie 2 Notions fondamentales sur 1’optimisation des microémulsions de type Win III pour la récupération
assistée du pétrole

2.2.6.1 diagrammes ternaires :

La microémulsion se compose au maximum de cinq ¢léments: le tensioactif, le co-
tensioactif, 1’huile, 1’eau et le NaCl. Le co-tensioactif et le NaCl ne sont pas essentiels. Pour
étudier le comportement de phase du systéme global, il faut que chaque élément prenne
plusieurs concentrations, mais cela nécessite beaucoup de temps et des quantités de produits a
utiliser. Par conséquent 1’1dée proposée pour 1’étude du comportement de phases consiste a
réduire le nombre de paramétres en combinant un ou deux €éléments en pseudo constituant,
Par exemple 1’eau et NaCl, sont généralement représentés en un seul ¢lément appelé saumure.
Le tensioactif et le co-tensioactif sont représentés sous forme de pseudo constituant qui est le
rapport tensioactif/co-tensioactif.

Finalement, le systeme en équilibre peut étre représenté conventionnellement par le

diagramme pseudo ternaire en utilisant un triangle équilatéral (Figure 2.2.6).

Me¢élange actif = TA% / Alcool %

Figure 2.2.6: Illustration d’un
diagramme pseudo ternaire

@ T T T T T T e Pl i
monophasique

Courbe binodal

Saumure Hydrocarbure

En fonction des trois constituants, le systéme présente a 1’équilibre, une, deux ou trois

phases :
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+ Microémulsion seule (zone monophasique) : pour les pourcentages élevés de phase
aqueuse, comme celui du point S; (Figure 2.2.6). L huile est complétement solubilisée
dans les micelles contenues dans la phase continue (aqueuse). La microémulsion dans
ce cas est de type eau extérieure (Figure 2.2.2.a). Par contre si I’huile est présente
avec un pourcentage €levé par rapport a I’eau (point S,), cette derniere est solubilisé
complétement dans les micelles contenues dans la phase continue (huile). La
microémulsion dans ce cas est de type huile extérieure (Figure 2.2.2.b).

+ La région polyphasique en dessous de la courbe binodale, comme le montre le point
A (Figure 2.2.6), la solution se sépare en deux ou trois phases. Winsor [53] définit
ces systemes en équilibre par : Win I ou (II-) , Win II ou (II+) et Win III ou (III).

i.  Type Win I ou (II-) (Figure 2.2.7.a) : I’équilibre favorise la dispersion d’une
partiec de la phase huileuse dans la phase aqueuse, qui forme une
microémulsion basse, en équilibre avec I’huile en exces.

ii. Type Win II ou II+ (Figure 2.2.7.c) : I’équilibre favorise la dispersion d’une
partiec de la phase aqueuse dans la phase huileuse, qui forme une
microémulsion haute, en équilibre avec 1’eau en exces [39,40,5].

iii. ~Type Win III ou III (Figure 2.2.7.b): il représente une microémulsion en
équilibre a la fois avec la phase aqueuse en excés ainsi que la phase huileuse en
exces. La phase continue de la microémulsion est I’une des phases suivantes :

eau ou huile.

Il est possible de réaliser la transition Win I — Win IIl — Win II par variation de

certains parametres tel que: la salinité, le poids moléculaire de I’huile, la température

...[41,42,43,44.45].
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. . . e . MNe——1
Huile~—— Huile— Microémulsion
— — I+
oy Microémulsion|
. . I
Microémulsion
1I-
Eau () Eau \__J
Microémulsion basse Microémulsion médiane Microémulsion haute

Figure 2.2.7 : comportement de phase idéal (par Winsor)

2.2.6.2 : ’effet de la salinité sur le comportement de phase:

Les microémulsions de type Win III ont des propriétés particulierement intéressantes :
elles exhibent une faible tension interfaciale avec les phases d’eau et d’huile en excés, ce qui
correspond a une grande solubilisation. Ceci explique le grand intérét qu’elle présente dans le
domaine de la récupération du pétrole.

Healy et al.[4] montrent qu’en général, ’augmentation de la salinit¢ de la phase
aqueuse, diminue la solubilité du tensioactif anionique a I’huile, c'est-a-dire que les molécules
du tensioactif s’¢loignent du milieu de la phase aqueuse par I’augmentation de 1’¢lectrolyte.
Heally montre aussi que la région polyphasique du diagramme pseudo ternaire peut se diviser
en trois régions selon la concentration du sel (NaCl).

+ La region biphasique, caractérise la formation des microémulsions de type Win II

(II+) pour des concentrations relativement ¢levées de NaCl (Figure 2.2.7.c). Par
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contre la microémulsion de type Win I (II-), elle se forme, pour de faibles
concentrations en sel, (Figure 2.2.7.a).

+ La région triphasique : caractérise la formation des microémulsions de type Win III en
équilibre avec I’eau et I’huile pour des concentrations moyennes entre les deux
salinités précédentes (Figure 2.2.7.b).

Heally et al. ont étudié I’effet de la salinité sur le comportement des phases, par la mesure
des paramétres de solubilisation Py, Py. Pgest le rapport de la quantité d’eau solubilisée dans
la microémulsion sur le volume du tensioactif ajouté au systéme eau /huile, en admettant que
le tensioactif se concentre complétement dans la microémulsion et le Py est le rapport volume
d’huile solubilisée sur le volume du tensioactif ajouté au systéme eau/huile [46]. Pg et Py

s’écrivent comme suit:

v
PE= L e, 2.2.1)
TA
P, = L (2.2.2)
VTA

Healy et al. ont montré que le paramétre de solubilisation Py diminue et Py augmente
lorsque la salinité augmente ; le point d’intersection entre les deux évolutions correspond a la
salinité optimale, elle représente 1’état de la solubilisation maximale de 1’eau et de 1’huile dans
la microémulsion [4]. Ils ont montré aussi que la tension interfaciale évolue aussi en fonction

de la salinité. Les ¢études de Healy montrent aussi que les tensions interfaciales o,, et o,

sont minimales et ¢gales a une salinit¢ donnée. De plus ils ont trouvé que cette derniere est
proche de la salinité optimale tirée de 1’évolution de Pg et Py en fonction de la salinité.

Saleter [47] a indiqué que les systémes eau/huile/tensioactif qui présentent des paramétres
de solubilisation de I’ordre de 10 ou plus, permettent de fournir des tensions interfaciales tres

faibles, ce qui fait que ces systémes sont efficaces pour la récupération du pétrole.
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La valeur de la salinit¢ pour laquelle o, =o,, est appelée salinité optimale, il est

mh

démontré que cette valeur est proche de celle qui est donnée par 1’étude de comportement de

: o . 4
phase qui correspond a la condition suivante :V—H = Yo (2.2.3)
N S

Les mesures de tension interfaciales de faibles valeurs ne sont accessibles que par la

méthode de goutte tournante ou par la méthode de goutte pendante.

2.2.6.3 Les corrélations entre paramétres de solubilisations et tensions interfaciales :
Healy et AL[4] ont donné une corrélation empirique qui décrit 1’évolution de la tension

interfaciale o, et o,, en fonction des paramétres de solubilisation Pg et Py. Les équations

de Healy sont:

log O-”"e = L (2.2.5)
"L myg Ve +1
Vs

avec a,b, my,mg, o,, eto,, sont des constantes..

V; est le volume de tensioactif seul, sans alcool.

Une équation similaire a été proposée par Nelson [48] comme suit :

....................................... 2.2.
log 0y = 4.80 ~ 5,40 (2.2.6)
1+ 0,210 (VH,
VS
................................. 2.2.7
log 7, = 4,80 - 5,40 ( )
1+0,210 V—E
Vs
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Avec V¢ volume de tensioactif et d’alcool ajouté au systéme eau/huile.

Connaissant les valeurs de Py et Pg, les équations précédentes permettent d’estimer les valeurs

de tension interfaciales.

2.2.7 Mécanismes de déplacement par l’injection de microémulsion de type Win III
(miscibilité et non miscibilité du déplacement) :

Lorsque un bouchon de microémulsion de type Win VI (zone monophasique) est injecté
dans un milieu poreux, son comportement de phase initial change; cela est di a son
interaction avec les fluides en place (eau de gisement, huile) et avec la roche réservoir.

Aprés I’injection de microémulsion dans le gisement, une banque d’huile se forme, le
déplacement est miscible, la solubilisation de I’huile et de I’eau du gisement augmente, plus
elle augmente, plus le comportement de phase initial évolue vers un comportement de la
région polyphasique (multiphase). Par conséquent la microémulsion s’éclate en deux ou trois
phases et le déplacement devient non miscible. Au cours de la premiére étape du déplacement,
I’efficacité du déplacement est maximale, puis celle-ci commence & diminuer a la deuxiéme

¢tape ou elle dépendra de la tension interfaciale et du débit d’injection [49,50] (Figure 2.2.8).
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Apres la récupération secondaire

----- eau Déplacement miscible

Eau chargé en

polymere
Microémulsion Déplacement miscible

miscible SETEEEEEEEEEEEEEES

Microémulsion
non miscible

L’état final du déplacement

Figure 2.2.8 : miscibilité et non miscibilité¢ de la microémulsion [10]

A des valeurs de tensions interfaciales faibles, 1’efficacit¢ de déplacement peut

s’approcher de celle obtenue lords de la premiére étape, qui est miscible [49].

2.2.8 : La récupération de I’huile résiduelle et le débit d’injection de la microémulsion :
C’est Healy et al. qui, dans leurs études expérimentales de D’injection des
microémulsions de type Win VI, ont montré que le débit d’injection influe nettement sur le
taux de récupération de I’huile résiduelle. Pour trois échantillons de carottes, saturés a I’huile
résiduelle (apres le balayage d’eau), ils ont injecté un méme type de microémulsion obtenu a
partir de 20% de tensioactif MEAC OXS [10], pour trois débits d’injection : 0.11t/D, 1{t/D et
5,0ft/D. Ils ont constaté que la pente d’évolution des taux de récupération en fonction du

volume de pores injectés est proportionnelle au débit d’injection. La récupération est
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importante pour le débit de 5ft/D. ils ont remarqué aussi que le débit fractionnaire ( f))

dépend faiblement du débit d’injection.

Healy et al. Ont refait les mémes expériences avec les mémes conditions précédentes
sauf que les microémulsions injectées, appartenaient a la zone polyphasiques ( Win II, Win I
ou Win IIT ). Ils ont constaté que pour des valeurs faibles de tensions interfaciales, 1’efficacité

de déplacement est meilleure (élevée) .

2.2.9 Récupération d’huile résiduelle et salinité optimal :
Healy et Reed [5], dans leurs études sur la récupération d’huile résiduelle par
I’injection de microémulsion/polymere, ont démonté qu’il existe une relation entre la salinité
de la microémulsion injectée et la récupération de 1’huile résiduelle. Pour différents
¢chantillons de grés de longueur 4,0 ft, saturés en huile résiduelle, ils ont injecté différents
types de microémulsions de la zone multiphasique : 11+, 1I- et III, suivi par des bouchons de
polymeres (biopolymeres) de débit d’injection variant entre 0.5 et 2.2ft/D, afin de suivre
I’évolution de I’huile résiduelle en fonction de la salinité de la microémulsion injectée. Ils ont
trouvé que la saturation finale en huile résiduelle est faible pour des salinités de
microémulsions proches de la salinité optimale. Ce qui montre que la récupération est
maximale dans les conditions suivantes du comportement de phase de la microémulsion.

Z—: = Z—’: eto,, =0,,-

D’autres chercheurs ont étudié la relation entre la récupération en huile résiduelle et
les paramétres suivants : température, structure du tensioactif et sa masse moléculaire, rapport
eau/huile (WOR). La plupart de ces études montre que la récupération est maximale, lorsque

la tension interfaciale est plus basse entre la microémulsion et les phases en exces (eau, huile).

2.2.10 Conclusion :
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Dans cette deuxieme partie du chapitre II, nous avons présenté en général, la méthode
d’injection de microémulsion/polymere, qui permet de réduire la saturation d’huile résiduelle
(Shr), par la réduction de la tension interfaciale entre la phase injectée et 1’huile en place de 30
mN/m jusqu'a 10 mN/m.

Nous avons ensuite donné un apergu sur les tensioactifs et le comportement de phase
des microémulsions d’une fagcon générale.

Nous avons donné un apergu sur D’effet de comportement de phase des
microémulsions sur 1’efficacité¢ de déplacement de 1’huile. La plupart des études faites sur le
déplacement de I’huile résiduelle montrent que la récupération est maximale lorsque la

tension interfaciale est plus basse entre la microémulsion et les phases en exces (eau, huile).
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Chapitre III, Partie 1, Optimisation des microémulsions de type Win III dans les conditions du fond de gisement
Tin Fouyé, utilisant I’huile synthétique

3.1.1 INTRODUCTION

Si on récapitule les travaux entrepris a I’heure actuelle dans le domaine de la
récupération du pétrole par la voie chimique, on peut les classer en trois grandes voies
distinctes :

+ Méthode de microémulsion /polymére.

+ M¢éthode de microémulsion/polymére/solution alcaline : la base est souvent ajoutée au
systéme précédent, afin de réduire I’adsorption du tensioactif a la roche du gisement et
de réduire les tensions interfaciales. Elle est généralement ajoutée a des concentrations
plus ¢élevées que celui du tensioactif pour des raisons économiques.

4+ Me¢éthode d’injection de solution d’alcane : I’injection de solution d’alcane de valeur
¢levée en pH, agit avec le brut du gisement et forme un tensioactif, qui permet par la
suite de réduire les tensions interfaciales entre la phase déplacante et la phase
déplacée.

Nos travaux se situent dans la premicre voie et ils reprennent la méme articulation que
ceux de Healy- Reed [4], Nelson et al.[51] et F. Wassmuth, A. Cameron, L. Schramme et
al.[52].

3.1.2 Organigramme de I’étude :

L’utilisation des produits chimiques passe presque toujours par la formulation et
I’étude de comportement de phase.

Les formulations eau/huile/tensioactif les plus intéressantes pour la méthode
d’injection de microémulsion/polymére sont celles qui présentent un comportement
triphasique optimal, c'est-a-dire la présence de trois phases a 1’équilibre : phase d’eau en
exces, phase d’huile en exces et la phase microémulsion médiane, qui possede, a la fois, une

tension interfaciale plus basse avec I’eau et I’huile en exces.
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Nous avons ¢étudié dans cette partie du chapitre III, 1’effet des variables de
formulation (type d’alcool, type de tensioactif, salinité et température) sur le comportement de
phase des systemes eau/huile/tensioactif formulés, utilisant une huile synthétique (dodécane).
Cette partie nous a permis d’éliminer quelques paramétres de formulation qui ne donnent pas
des microémulsions médianes (type de tensioactif, température, salinité¢). Le but de la
deuxiéme partie du chapitre III est de caractériser le pouvoir de solubilisation et 1’activité de
surface du tensioactif choisi en conditions du réservoir de Tin Fouyé¢ (température, salinité et
hydrocarbure).

Le travail présenté au chapitre IV consiste a tester I’efficacité des microémulsions
choisies au chapitre III, partie 2 pour la récupération de I’huile résiduelle en conditions du

réservoir de Tinfouyé¢ (voir Figure 3.1.1).
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3.1.3 Mesure de concentration critique micellaire (CMC):
3.1.3.1 Principe:

La concentration critique micellaire (CMC) est la concentration en solution d’un agent
de surface au-dessus de laquelle, une partie des molécules dispersées au sein de la solution se
rassemblent sous forme de micelles.

Il existe plusieurs méthodes expérimentales de détermination de la CMC. La méthode
que nous avons utilisée, est particuliérement simple a mettre en oeuvre et tout aussi bien
adaptée a la mesure de tension superficielle (liquide/vapeur) qu’a celle de tension interfaciale
(liquide/liquide). Elle consiste a préparer plusieurs solutions aqueuses pour deux tensioactifs
locaux, anionique et non ionique de concentration allant de 4.10”° mol/l & 5.10 mol/l. en
mettant la solution dans un tube capillaire vertical, en ouvrant le robinet du tube et en
comptant jusqu’a un nombre de goutte donné (80 gouttes pour notre cas) de chaque solution.
Nous mesurons la masse totale des gouttes a 1’aide d’une balance digitale afin de tirer la

masse d’une seul goutte. La tension superficielle est donnée par la relation suivante :

M B (3.1.0)
2rrp
avec : my masse d’une goutte
r : rayon extérieur du tube.
o .1 Ap
Ap= p1 — pair , par approximation, nous considérons — = 1.
P

La Figure 3.1.2 représente le montage expérimental et le bilan des forces qui s’exercent sur la

goutte avant juste qu’elle se détache du tube.
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p
Ala poussée d’Archimede
F_ Force de tension intefaciale

Figure 3.1.2 : montage de mesure de
tension superficielle et bilan des forces
qui s’exercent sur la goutte

Les tensioactifs utilisés sont de type anionique et non ionique de caractéristiques
représentées dans le Tableau 3.1.1.

Tableau 3.1.1 les caractéristiques des tensioactifs utilisées.

Anionique Non ionique
Masse moléculaire (g/mol) 323 529
Densité (g/cm’) 1,06 1,01
Pureté en % 95 100
Aspect Marron gel Blanc gel

3.1.3.2 Résultats et discussion:

Le tensioactif non ionique (de masse moléculaire 529 g/mol, a 100% de puret¢)
possede une tensioactivité faible par rapport a celui du tensioactif anionique (de masse
moléculaire 323 g/mol, a 95% de pureté), comme le montre Figure 3.1.3 qui représente la
variation de tension superficielle y en fonction de la concentration du tensioactif a la

température du laboratoire (T=23°C).
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Figure 3.1.3 : mesure comparative de tension superficielle, entre les deux tensioactifs, T=23°C

Les concentrations critiques micellaires ont ét¢ déduites du tracé de y = f ([TA]),

comme le montre la Figure 3.1.3.

Anionique : T=23°C, [TAJcme = 4,37.10° mol/L ay = 8,29 .10 N/m

Non ionique : T=23°C, [TAJcme = 8,23 10° mol/L ay=9,70 .10 N/m
D’aprés les valeurs de CMC, nous pouvons ajouter, que le tensioactif anionique est
plus hydrophile que le non ionique, et que les molécules de 1’anionique possédent une aire
moléculaire plus grande que celle du non ionique, pour cela, ces derniéres peuvent couvrir la
surface liquide/air d’une quantité inférieure que celle des molécules de non ionique qu’aurons

pu saturer la méme surface (Figure 3.1.4).

saturation de I’interface par ( M C) - (CMC)
les monomeres de tensioactif Anionique

Noniuonique

Air Air |
i Liquide Liquide . i
I Anionique Non ionique i
i Figure 3.1.4 illustrationde la 7 (CM C)Anionique =7 (CM C)Noniuonique i
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3.1.3.3 Conclusion:

Cette mesure nous permet de choisir les concentrations du tensioactif anionique et non
ionique pour la partie optimisation des microémulsions. Les concentrations massiques des
tensioactifs correspondant respectivement aux concentrations critiques micellaires de
I’anionique et du non ionique sont: 0,14% et 0,43%. On peut aussi constater d’apres la
Figure 3.1.3 que I’anionique possede une activité de surface plus forte que celle du non

ionique (tension superficielle plus faible).

3.1.4 Formulation TA/Eau/Huile et étude de comportement de phase :
3.1.4.1 Principe de ’expérience:

Les tensioactifs utilisées sont : 1’anionique et le non ionique de caractéristiques
représentées dans le Tableau 3.1.1. Le mélange des deux tensioactifs est aussi caractérisé.
Pour 1’étude du comportement de phase des systemes TA/eau/huile, nous avons préparé
plusieurs séries de tubes a essai contenant ces constituants a différentes concentrations du
tensioactif supérieurs aux concentrations critiques micellaires trouvées précédemment (en %
massique). Le rapport eau/huile est gardé €gal a I'unité pour toutes les formulations
(WOR=1). Nous avons ¢tudi¢ pour chaque tensioactif et mélange de ces deux tensioactifs, le
comportement de phase du systéme eau/huile/tensioactif en variant :

+ la concentration du tensioactif de 1% ,2%,3%, 4% et 5% (en masse).
+ la concentration du sel (NaCl) entre 5g/1, 10g/1, 15g/1, 20g/1 et 25g/1.
+ le type de I’alcool.
+ le rapport TA/ Alcool.
+ la température (60°C et 80°C).
Les salinités et les températures choisies représentent les conditions du fond du gisement de

Tin Fouye.
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On montre a partir de cette série d’analyses 1’efficacité¢ des tensioactifs utilisés pour
former des systémes triphasiques (eau et huile en exces et la microémulsion médiane). Cette
partie de formulation nous permettra de choisir le co-tensioactif et la température, les plus

appropriés pour la formation des systémes triphasiques.

Les formulations sont placées dans des tubes a essai, agitées soigneusement, pendant
1 mn avec un agitateur magnétique puis mises a I’étuve a T=60°C. Une deuxiéme série de
formulation similaire a la précédente est mise a T=80°C. Le volume total dans chaque tube a
essai est de 10ml. Apres les premicres Vingt quatre heures, les tubes sont agités et remis de
nouveau a I’étuve.

L’équilibre thermodynamique est atteint, lorsque les volumes de phases restent
constants. En général, une période de trois jours est nécessaire pour atteindre 1’équilibre. Les
parametres de solubilisations sont déterminés a 1’équilibre, on mesure a 1’équilibre pour
chaque systéme eau /huile /TA, les hauteurs "H’ de chaque phase obtenue. La Photo 3.1.1
montre un exemple d’une série de formulations obtenues avec le non ionique ([TA] varier de

1% a5 % en masse), pour [NaCl|=20g/1, [NaCl]=25g/1, et T=60°C.
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[TAl=1% , 2% , 3%, 4% , 5% | 1% , 2% , 3% , 4% , 5%
[NaCl] 25 g/ , T=60°c , | [NaCll=20g/1 , T=60%

Photo 3.1.1 : volume de phases obtenues apres 2 semaines de stabilisation dans I’étuve,
utilisant le non ionique seul sans alcool

L’¢étude de mélange tertiaire, permet de mettre en évidence les effets de chaque
parametre (concentration de TA, concentration de NaCl, concentration de 1’alcool et de la

température) sur la formation de la microémulsion médiane (Win III).

3.1.4.2 : Résultats et discussion :

Il s’agit d’obtenir des systémes triphasiques, ou la phase intermédiaire est
transparente, et ou le volume d’eau en exces est €gal au volume d’huile en excés. Les
Tableaux 3.1.2, 3.1.3, 3.1.4, ...3.1.20 (Annexe) montrent la variation de type de
microémulsion (II+, II- et IIl), en fonction de la variation des parametres de formulation
(concentration tensioactif, salinité, type d’alcool, rapport TA/alcool, température). Pour cette
variation des parametres de formulation, deux types d’alcool ont été utilisés, a savoir : le
pentanol (R=1 et R=0,5), I’isopropanol (R=2) et un autre cas sans alcool.

Les paramétres de solubilisations Pg et Py sont respectivement : le rapport en % du

volume d’eau solubilisée dans la microémulsion sur le volume total du tensioactif et de
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I’alcool ajoutés au systeme ; le volume d’huile solubilisé dans la microémulsion sur le volume

total du tensioactif et de I’alcool ajoutés au systéme [53]

3.1.4.3 Optimisations par rapport au co-tensioactif (alcool):

Cette premicre optimisation est basée sur la recherche d’un type d’alcool adéquat,
parmi les types d’alcool et le rapport tensioactif /Alcool précédents, favorable pour la
formation des microémulsions médianes. En récupération du pétrole par 1’injection du
microémulsion, les alcools considérés sont généralement des alcools de faible poids
moléculaire (de C, a C4). L’ajout de ces co-tensioactifs au systéme eau/huile/TA favorise
I’augmentation de la solubilité¢ de 1’eau et de I’huile et modifie aussi la viscosité du systéme
[54].

Le choix du type et le rapport Ta/Alcool est fait sur la base des résultats des Tableaux
3.1.21 et 3.1.22 qui montrent le pourcentage (%) obtenu a T=60°C et T=80°C de chaque type
de Microémulsion (Blanc bleuté III, transparente bleuté III, laiteuse III, laiteuse II+,
transparente II-), pour chaque rapport TA/alcool, avec la concentration NaCl égale a Sg/l,
10g/1, 15g/1, 20g/1 et 25g/1 et la concentration de tensioactif varie de 1% a 5% en masse.

A partir de ces tableaux on trouve que le pourcentage de microémulsion transparent
bleuté est plus important pour le cas de 1’alcool pentanol que pour celui de I’isopropanol ou

sans alcool.

Type de Anionique
microémulsion Sans Alcool Isopropanol R=2 PentanolR=1 Pentanol R = 1/2
80°c 60°c 80°c 60°c 80°c 60°c 80°c 60°c
BI. BI. I 0 0 0 0 0 0 0 0
Tr, BI, I 0 0 0 0 16 44 12 48
Lait 1l 68 24 96 44 24 16 48 16
Lait I+ 32 76 0 56 32 44 20 28
Tr. lI- 0 0 4 0 12 0 20 0
Les deux Tr. 0 0 0 0 0 0 0 0

Tableau 3.1.21 : Pourcentage (%) de chaque type de microémulsion obtenu avec 1’anionique
a T=60°C et T=80°C, pour les différents types d’alcools (avec [NaCl]=5g/1, 10g/1, 15g/1, 20g/1
et 25¢g/1. [TA]=1%, 2%, 3%, 4% et 5%)).

69




Chapitre III, Partie 1, Optimisation des microémulsions de type Win III dans les conditions du fond de gisement
Tin Fouyé, utilisant I’huile synthétique

Type de Non ionigue
microémulsion Sans Alcool Isopropanol R=2 Pentanol R=1 Pentanol R=1/2
80°c 60°c 80°c 60°c 80°c 60°c 80°c 60°c
BI. BI. 1lI 8 0 12 0 8 12,5 0 0
Tr. Bl 1l 12 0 0 8 52 16 12 16
Lait. 1l 44 4 40 16 8 16 8 20
Lait. I+ 0 96 12 80 0 48 68 60
Tr. lI- 36 0 28 0 32 4 12 4
Les deux Tr. 8 0 12 0 8 12,5 0 0

Tableau 3.1.22 : Pourcentage (%) de chaque type de microémulsion obtenu avec le non
ionique a T=60°C et T=80°C, pour les différents types d’alcools (avec [NaCl]=5g/1, 10g/1,
15g/1, 20g/1 et 25g/1. [TA]=1%, 2%, 3%, 4% et 5%).

3.1.4.3.1 L’effet de I’alcool :

Sur la Figure 3.1.5 on remarque que le nombre des microémulsions de type Win I (II-)
diminue et le nombre des microémulsions de type Win II (II+) augmente, lorsque la masse
moléculaire de 1’alcool augmente (passage de sans alcool a pentanol). Ceci nous permet de
dire que I’utilisation des alcools de masses moléculaire ¢levée favorise la solubilisation de
I’huile dans I’eau et par conséquent la formation de microémulsion Win I (II-).

Figure 3.1.5 : Pourcentage de microémulsions de type Win I (II-) et Win II (II+) obtenu avec

I’anionique, pour les différents types d’alcools. (avec [NaCl]=5g/1, 10g/1, 15g/1, 20g/1 et 25g/1.

[TA]=1%, 2%, 3%, 4% et 5%) & T=80°C.
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Les alcools de faible masse moléculaire sont plus solubles dans 1’eau [60], par
conséquent, ils favorisent, en présence de tensioactif et d’huile, la formation de
microémulsions de type Win II (II+), qui entrainent I’augmentation de Pg. Les alcools de
masse moléculaire €levée (plus de Cs) sont plus solubles dans I’huile que dans I’eau. Cette
solubilisation conduit a 1’augmentation de la solubilité de 1’huile dans 1’eau (formation de
Win I (II-)) et par conséquent 1’augmentation de Py .

Les résultats des Tableaux 3.1.21 et 3.1.22 nous permettent de conclure que les deux
tensioactifs (anionique et non ionique) donnent plus de microémulsions transparentes bleutées
de type Win III avec I’alcool pentanol qu’avec les autres alcools. On remarque que
I’utilisation du non ionique seul, en 1’absence de 1’alcool donne aussi des microémulsions
médianes, ce qui nous permet de choisir ce groupe de formulation (sans alcool), pour 1’étude

de tension interfaciale.

3.1.4.3.2 L’effet de 1a température
Les Figures 3.1.6 a, 3.1.6 b, 3.1.7 a, et Figure 3.1.7 b montrent le pourcentage de
microémulsions de type I+ et II- obtenus respectivement avec le non ionique et 1’anionique,

en fonction de la température et pour les différents alcools utilisés,

71




Chapitre III, Partie 1, Optimisation des microémulsions de type Win III dans les conditions du fond de gisement
Tin Fouyé, utilisant I’huile synthétique

microémulsions Win Il (11+) en %

microémulsions Win Il (II+) en %

=
N B o] [0 o
o o o o o
| L 1 | | L |

o
1

—m— Sans Alcool
—@— |sopropanol R=2
Pentanol, R=1

Al

80 -
70-
60
504
40
30
20 -
10

0_-

T T T T T 1
60 65 70 75 80

Température °C

Figure 3.1.6 a : nombre de

microémulsion Win II en fonction de
T® (non ionique), pour [NaCl] varient
de 5g/l a 25g/1. et [TA] varient de 1%

a 5% en masse

—m— Sans Alcool
—@— |sopropanol, R=2
n Pentanol, R=1

microémulsion Win II en fonction de
T® (anionique), pour [NaCl] varient de
S5g/la25g/l. et [TA] varient de 1% a

température C’

Figure 3.1.7 a : nombre de

5% en masse

microémulsions Win | (1I-) en %

72

microémulsions Win | (1I-) en %

40— —HW— Sans Alcool
35 —®@—isopropanol, R=2
30 Pentanol, R=1
] °
25 -
20
15 -
10
5 —
O —
-5 T T T T T T T T T
60 65 70 75 80
Température °c
Figure3.1.6 b : nombre de
microémulsion Win I en fonction
de T° (non ionique), pour [NaCl]
varient de 5g/1 a 25g/1. et [TA]
varient de 1% a 5% en masse
—Hm— Sans Alcool
35— —@— isopropanol, R=2
304 pentanol, R=1
25
204
15
10
5 °
04 @ [
T T T T T T T
60 65 70 75 80

température C’

Figure 3.1.7 b: nombre de

microémulsion Win I en fonction de
T° (anionique), pour [NaCl] varient
de 5g/1 a 25¢g/1. et [TA] varient de

1% a 5% en masse




Chapitre III, Partie 1, Optimisation des microémulsions de type Win III dans les conditions du fond de gisement
Tin Fouyé, utilisant I’huile synthétique

Au regard des courbes ci-dessus, nous constatons que le pourcentage de
microémulsion de type Win I (II-) augmente et le pourcentage de microémulsion Win II (I1I+)
diminue lorsque la température augmente. Ce qui signifie que lorsque la température
augmente, le comportement de phase du systeme eau/huile/TA évolue de microémulsion Win
IT (II+) vers Win I (II-) passant par la microémulsion médiane (III).

Ce dernier résultat s’accorde avec les résultats trouvés par Novosad [70], qui a analysé
I’effet de la température sur le comportement de phase avec un systeme Eau/Huile/TA (
TEXAS a 2% et 1,5% NaCl ), il a remarqué que la microémulsion de type Win II (II+) passe

a la microémulsion Win I (II-) lorsque la température augmente de 77° F a 149°F.

3.1.4.3.3 L’effet de la salinité :

Le comportement de phase représenté précédemment, donné par Healy et al [5], est
appelé comportement de phase idéal ou une seule formulation de microémulsion médiane
optimale existe, symbolisée par M". La plupart des systémes TA/eau/huile présentent un
comportement de phase dit réel, ou plusieurs régions triphasiques existent dans un méme
diagramme pseudo ternaire du systéme TA/ eau/huile.

Les Tableaux 3.1.23 et 3.1.24 montrent le pourcentage de chaque type de
microémulsion (Win II, Win I, Laiteuse Win III, Transparente bleut¢ Win III) obtenu en
fonction de la salinité, pour le tensioactif anionique en mélange avec 1’alcool pentanol (R=1)
et le tensioactif non ionique seul en absence de 1’alcool. Nous remarquons sur les tableaux ci -
dessous que le pourcentage de microémulsions de type III formé a partir de 1’anionique est
plus élevé, lorsque la salinité est égale a 15, 20, 25g/1 et T=60°c. Par contre, le tensioactif non

ionique donne plus de microémulsions a T = 80°C et aux salinités élevées (15 g/1, 20 g/, 25

o/l).

73




Chapitre III, Partie 1, Optimisation des microémulsions de type Win III dans les conditions du fond de gisement
Tin Fouyé, utilisant I’huile synthétique

ANIONIQUE + ALCOOL PENTANOL
Type de

microémulsion | [NaCl]=5g/l | [NaCl] =10 g/l [NaCl] =15 g/l [NaCl] = 20 g/l [NaCl] =25 g/l
60°C | 80°C 60°C 80°C 60°C 80°C 60°C 60°C 60°C 80°C

Bl. bl. Il 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

Tr. BI. 1l 20 20 20 20 60 0 60 20 60 20

lait 11l 0 0 20 20 20 20 20 60 20 20

lait 11+ 60 80 40 60 20 20 20 20 20 40

Tr. lI- 0 0 0 0 0 40 0 0 0 20

Les deux tr. 20 0 20 0 0 20 0 0 0 0

Tableau 3.1.23 : Le pourcentage de chaque type de microémulsion obtenue, en fonction de la
salinité, (pour la concentration de 1’anionique varie de 1% a 5 % en masse).

NON IONIQUE + Sans Alcool
Type de
microémulsion | [NaCl]=5g/l | [NaCl] =10 g/l [NaCl] = 15 g/l [NaCl] = 20 g/ [NaCl] = 25 g/l
60°C | 80°C 60°C 80°C 60°C 80°C 60°C 80°C 60°C 80°C
BI. BI. 1l 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
Tr, BI, 1l 0 0 0 0 0 0 60 0 40 0
lait 11l 20 60 0 60 60 0 20 0 20 0
lait 11+ 80 0 100 0 0 100 0 100 0 100
Trans lI- 0 40 0 40 40 0 20 0 40 0
Les deux Tr. 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

Tableau 3.1.24 : Le pourcentage de chaque type de microémulsion obtenue en fonction de la
salinité, (pour la concentration du non ionique varie de 1% a 5 % en masse).

La salinité optimale peut étre tirée a partir de 1’étude de comportement de phase ou
Pg = Py . Healy [5] a prouvé que cette salinité optimale est proche de celle qui correspond a
I’égalit¢ de la tension interfaciale de part et d’autre de la micro émulsion médiane
(Cpe =0 )

Les Tableaux 3.1.25 et 3.1.26 montrent les valeurs des paramétres de solubilisation Pg

et Py pour les microémulsions transparentes bleutées de type Win III.
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| Anionique + Pentanol, R=1 |

T =60°C | T =80°C |

Pe | Py | Pe | Py |

[NaCl]=05 g/l | 12,4 | 3,12 | / | / |
[NaCl]=10 g/l | 7,48 | 2,49 | 17,15 | 4,68 |
[NaCl]=15 g/l | 29,10 | 8,31 | / | / |
[NaCl]=20 g/l | 17,04 | 20,78 | 24,94 | 1,25 |
[NaCl]=25 g/l | 12,47 | 4,16 | 26,19 | 2,49 |

Tableau 3.1.25 : Paramétres de solubilisations Py, Pg pour les systémes de type Win 111

transparente bleuté, obtenus avec 1’anionique

Non ionique, Sans Alcool |

T =60°C | T =80°C |

Pe | Py | Pe | Py |

[NaCl]=05 g/l | / | / | 2,24 | 0,74 |
[NaCl]=10 g/l | / | / | 3,97 | 3,36 |
[NaCl]=15 g/l | / | / | 3,61 | 7,11 |
[NaCl]=20 g/l | / | / | 2,76 | 6,59 |
[NaCl]=25 g/l | / | / | 2,63 | 3,19 |

Tableau 3.1.26 Parametres de solubilisations Py, P pour les systemes de type Win 111
transparente bleuté, obtenus avec le non ionique.

Les microémulsions médianes qui présentent des parametres de solubilisation proches
de 10 sont optimales et favorables pour leur application a la récupération du pétrole [36]. A
partir des tableaux précédents, on constate que le systéme eau/huile/TA formulé a partir de
I’anionique et a la salinité de 20g/1 et a T=60°C, peut étre dit optimal. Par contre le tensioactif
non ionique ne donne pas des parametres de solubilisation proches de 10. La meilleure valeur

est enregistrée pour la [NaCl] =15 g/l a T=80°C.

3.1.4.4 Conclusion :

Ces résultats nous permettent de conclure que 1’efficacité des deux tensioactifs est plus
marquée aux salinités élevées. Le tensioactif anionique donne plus de systémes triphasiques a
la T=60°C et avec le pentanol que les autres alcools. Par contre le non ionique peut donner

des systemes triphasiques sans qu’il soit mélangé avec un alcool et a T=80°C.
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A partir de ces résultats, les mesures de tensions interfaciales vont étre appliquées sur
les formulations eau /huile/ TA suivante :
+ anionique + Co-tensioactif (Pentanol, R=1) a T=60°C. et la salinité varie entre
15, 20 et 25¢g/1.
4 non ionique seul sans alcool a T=80°C. et la salinité varie entre 15, 20 et 25g/1.
Les mesures de tension interfaciales nous permettront de déterminer la salinité
optimale et la quantité minimale en tensioactif qui correspond a la plus faible valeur en

tension interfaciale.

3.1.5 Optimisation de la concentration du sel NaCl et la quantit¢ minimale de

tensioactif par la mesure de tension interfaciale :

Le but de cette partie d’étude est de mesurer et d’analyser les tensions interfaciales des

microémulsions obtenues dans les deux cas précédentes

+ [NaCl] = 15, 20 et 25g/I/Huile/ anionique + Alcool (Pentanol, R=1) a T=60°C.

+ [NaCl] =15, 20 et 25g/I/Huile/ non ionique, Sans Alcool a T=80°C.
L’évolution de tension interfaciale est ¢tudiée en fonction des paramétres de solubilisation
dans les conditions de fond de gisement Tin Fouy¢ de salinité et de température.
3.1.5.1 Mesure de tension interfaciale des formulations choisies :
3.1.5.1.1 Introduction :

Il est généralement admis que les microémulsions, les plus efficaces pour Ia
récupération du pétrole, sont celles qui conduisent a des tensions interfaciales basses, au
contact des fluides (eau et brut) dans le gisement. Avant d’aborder le probléme de I’évolution
de Defficacité des deux tensioactifs (anionique et non ionique) en fonction des conditions
thermodynamiques dans lesquelles, ils opérent, nous allons d’abord rappeler quelques
méthodes de mesure de tension interfaciale. Nous avons retenu trois méthodes, parce qu’elles

permettent par leur complémentarité de couvrir toute la gamme des tensions interfaciales :
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+ la méthode de la goutte pendante : utilisée pour des tensions interfaciales les plus
fortes, supérieures a ImN/m.

4+ la méthode de la goutte tombante (méthode du volume de goutte) : pour des valeurs
intermédiaires (0,05 mN/m <y < ImN/m).

+ la méthode de la goutte tournante : clle permet de mesurer la tension interfaciale a
partir de la forme et de la taille de la goutte placée dans le champ de forces, Celui-ci
est engendrée par la rotation du tube (auteur de son axe), qui contient les deux phases

a mesurer (Figure 3.1.8).

RN RN RN RN RN RN RN RN RN RN RN RN RN RN RN

R R S S R S aad

A Paroi du tube

Figure 3.1.8 : méthode de goutte tournante

3.1.5.1.2 Méthode de la goutte tournante :
Cette méthode est basée sur 1’équation de Laplace et sur le principe de 1’hydrostatique.
La loi de Laplace donne la différence de pression de part et d’autre d’une interface a partir de

ses rayons de courbures principaux R; et R,.

RIZR, =D, (3.1.2)
AP0:277 ....................................... (3.1.3)

A 1’état d’équilibre de la goutte tournante, la force capillaire APy est équilibré par les forces

de rotations (centripetes) donné par la formule suivante :
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oy 2y
A AR 3.1.5
P 5 (3.1.5)
2 2
Y A (3.1.6)

Avec o : vitesse de rotation.

y :rayon de la goutte en rotation.

L’équation (3.1.7) est nommée équation de Vonnegnet [17]. Cette équation n’est valable qu’a

partir du moment ou le rapport Xo/ Yy est supérieur a 4.
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3.1.5.1.3 Principe de la mesure (Figure 3.1.9):

Lentille de |
lecture

_EZ » Graduation
R [ ]
M — Entrée de la
Sortie = ) Microscope (— phase
E Bain
-« ¥ .
d hulle\ /Fenétre ’7 —‘
\ 4
* 2
AKX
J %
Fenétre
Phase plus dense Goutte de la phase
moins dense «—
K j Eclairage

Figure 3.1.9: diagramme du tensiométre a goutte tournante [56].

Dans un tube capillaire calibré (=2 mm, L=5 cm) mis en rotation suivant son grand
axe, se trouve la phase aqueuse (plus dense) et une goutte d’huile (phase moins dense). Le
champ de gravitation produit par la rotation du capillaire positionne la goutte d’huile au
milieu de ce dernier et la déforme en un cylindre. La méthode consiste en la mesure précise
du diametre de ce cylindre d’huile, I’extréme finesse de la goutte cylindrique d’huile nécessite
pour I’observation un systéme optique grossissant, celui-ci étant constitué de deux lentilles
séparées. Une lentille de 1’objective est de 2,5, ’autre de 3,5. Une graduation lue par la
premigre, correspond a 0,40 mm linéaire, par contre la deuxiéme correspond a 0,17 mm.

L’éclairage du tube capillaire est assuré par une lampe stroboscopique. En condition

de fonctionnement de 1’appareil, I’équation (3.1.7) s’écrit:
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y=K.r @ (o, =) e (3.1.8)
Avec : K =0,22 107 SI, pour la lentille de I’objective égale a 2,5.
K =0,19 10° SI, pour la lentille de 1‘objective égal 4 3,5.

y est exprimé en mN/m ou dyne/cm.

3.1.5.2 Mesures de densités :
La mesure des densités est trés importante pour le calcul des tensions interfaciales déja
montré dans la partie précédente (§ 3.1.5.1.2). La détermination de la densité de chaque phase

obtenue apres le temps de stabilisation a été faite a I’aide d’un densimetre digital de marque

DMA.

3.1.5.2.1 Principe de la mesure:

Dans la cellule de mesure qui est constituée d’un tube en ’U’’ de masse My, et de
volume Vj, est introduit le fluide de masse volumique p inconnue, caractérisé par un
coefficient d’¢lasticité C. Si nous faisons oscillé ce systeme de fagon non amortie par une

excitation électronique, la fréquence d’oscillation du fluide s’écrit :

De I’équation (3.1.9), on voit que la connaissance de f,, ou la période Te, permet de

calculer p. De I’équation précédente, on écrit :

M
T2 =4n.% ................................... (3.1.10)

avec : Teen : période d’oscillation de I’échantillon, I’équation (3.1.10) s’écrit :
T2

ech

= APy FB (3.1.11)
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A et B sont des constantes de 1’appareil a température constante. Leurs valeurs
peuvent étre obtenues, en mesurant au préalable, la période des oscillations pour deux corps

de densité connue (exemple : I’eau et I’air). Si Ap > 0.5 g/cm?’ Derreur sera accrue mais

n’excédera pas +5.10™ g-c¢m™ sur une gamme de [0,3] g/em’ [56].

3.1.5.2.2 Description de ’appareil:
L’appareil comprend trois parties essentielles :
1. La cellule de mesure.

ii.  Le systeme d’excitation de la cellule.

iii.  Le calculateur.
i. La cellule de mesure : elle est constituée d’un tube en U en verre, placé dans un cylindre a
double paroi de verre, scellé aux deux extrémités et rempli de gaz a haute conductivité
thermique. Ce cylindre est maintenu rigide dans un autre cylindre métallique qui joue le role
d’amortisseur d’oscillation. Le volume de cellule entrant en vibration (excitation électronique)
est maintenu a T° constante. Une fenétre est découpée dans ce cylindre métallique de fagon a
ce que 'utilisateur puisse suivre le remplissage de la cellule.
ii La thermo-régulation :

Une thermométre a résistance de platine mesure la température de 1’enceinte, selon
que cette température est supérieure ou inférieure a la température souhaitée, il y a inversion
de la polarit¢ du courant dans I’élément a I’effet Peltier, qui chauffe ou refroidit
alternativement la cellule. La précision du systéme de thermostatisation est voisin de 5/100°C.
iii Le systéme électronique : il comprend :

+ Le systeme d’excitation de la cellule.
+ [’enregistreur des constantes A et B (permettant d’afficher clairement la densité

mesurée).
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3.1.5.2.3 : Etalonnage :
On place le sélecteur d’affichage sur la position T (période d’oscillation), ensuite on
remplit la cellule avec de I’eau distillée, on doit éviter toute formation de bulle, puis, on lit sur

Iafficheur la valeur de 7}, , . Aprés le séchage de la cellule, on refait la procédure avec Iair,

et on lit la valeur T, . Avec ces périodes , on détermine les constantes A et B, avec :

T: —T?
A= e, (3.1.12)
Pr,0 = Pair
B=T, — AP, eeeeeeaeeeiiieeeiiiee e (3.1.13)

On enregistre les constantes A et B sur I’enregistreur numérique de I’appareil, apres

cette étape, 1’appareil est prét pour les mesures.

3.1.5.3 Résultats et discussion :
Nous avons mesuré la densité de toutes les phases obtenues apres la stabilisation dans
I’étuve, des formulations choisies:

4 [NaCl] =15, 20 et 25g/I/Huile/ anionique + Alcool (Pentanol, R=1) a T=60°C .

+ [NaCl] =15, 20 et 25g/I/Huile/ non ionique seul, sans alcool a T=80°C.

Ces formulations sont préparées dans des ampoules de 500ml, afin d’obtenir des phases
(microémulsion médiane) suffisantes en volume, pour effectuer les mesures de densité et de
tension interfaciale. Le Tableau 3.1.27, montre les densités de chaque phase obtenues pour
les différentes concentrations de tensioactif anionique et non ionique. On remarque que la
densité¢ de la microémulsion de type III est comprise respectivement entre 0,944 et 1,034,
0,7889 et 0,979, et 0,7186 et 0,774, lorsque la salinité est de 25g/1, 20g/1 et 15g/1. Cela montre
que la densité de la microémulsion médiane est proportionnelle a la concentration du NaCl
dans la saumure. L’augmentation de la densit¢ de la microémulsion est affectée par

I’augmentation de la quantité d’eau dispersée dans cette microémulsion. Plus le parametre de
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solubilisation d’eau augmente plus la densit¢ de la microémulsion augmente, cet effet est

inversé pour le cas de I’huile. Lorsque Py augmente, la densité de la microémulsion diminue

et le type de microémulsion tend vers la microémulsion haute Win II (II+). Cela implique que

les parametres de solubilisation peuvent étre corrélés avec la densité de la microémulsion.

Non ionique, sans alcool

‘ Anionique + pentanol (r =1)

| |

60°¢ | 80° |

‘ P, ‘ i ‘ o ‘ Aspect ‘ o, ‘ 0, | 0, ‘ Aspect ‘

15 | [TA]=1% | 0,9862| -- | 0,7543| 1aitu+ | - | o0,7228| 09815 | Ilait II- |

gl | [TA]=2% | 0,9843] 0,7422| 0,7541| 1aitn | -~ |o7011| o0,9848 | 1ait - |

[TA]=3% | 0,9809| 0,7603| 0,7762 | Tr.Bl.II | 1,031 | 0,7091| 09801 | Ilait Il |

[TA]=4% | 0,9788/| 0,7517| 0,7568 | Tr.BI.II | 0,9898 | 0,7044| 09531 | 1ait 1 |

[TA]=5% | 0,9746| 0,7086| 0,7186 | Tr.Bl.II | 0,9861| 0,7058| 0,9529 | 1ait 1 |

20 | [TA]=1% | 0958 | - | o788 | naitn+ | - | 0702| 0983 | Jait - |

gl | [TAI=2% | 1,05 | 0,7595| 0,7889 |  1ait m | 0,9881| 0,7032| 0,9031 | 1ait m |

[TA]=3% | 1,03 | 0,79 | 0,792 | Tr.BL.II | 0,9831| 0,7033| 0,9189 | Tr.BI. Il |

[TA]=4% | 1,01 | 0,784 | 0,9895 | Tr.BL Il | 0,9852| 0,7092| 0,9817 | lait Il |

[TA]=5% | 1,008 | 0,762 | 0,979 | Tr.BL.II | 0,9834| 0,7035| 0,9585 | lait Ill |

25 | [TAI=1% | 0964 | -~ | 0751 | qaituw+ | -~ |o07012| 09311 | lait II- |

g | [TA]=2% | 106 | 0766 | 097 | 1@witm | - |o7014| 09789 | ait 1- |

[TAI=3% | 1,09 | 0,772 | 1,034 | Tr.m | 0.9861]| 0,7027| 0,8976 | lait Il |

[TA|=4% | 1,07 | 078 | 1,028 | Tr.m | 09868/ 0,7044| 09244 | Tr.BL M |

[TA|=5% | 1,06 | 0,784 | 0944 | Tr.BL Il | 09852 0,7144| 09141 | BLBIL Il |
Tableau 3.1.27 : Densité des phases obtenues avec les tensioactifs anionique et non ionique.

3.1.5.3.1 Tensioactif anionique + pentanol (R=1) , T=60°C :

Le Tableau 3.1.28 montre les valeurs de tension interfaciale des microémulsions

mesurées avec les phases en exceés de I’eau et de I’huile. On remarque que les tensions

interfaciales obtenues dans ce cas, sont entre 8,8 107 et 5,38 10° mN/m.

Sur le Tableau 3.1.28 et les Figures 3.1.10 (a), 3.1.10 (b) et 3.1.10 (c), nous

pouvons remarquer que les tensions interfaciales o,, et o,, les plus basses et les plus

proches entre elles sont obtenues pour la concentration de tensioactif a 3%, et la salinité de
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20g/l. Donc cette formulation (anionique 3% + pentanol/ huile/ saumure a 20g/1) peut étre

considérée la formulation la plus optimale pour la série des formulations faites avec

I’anionique.
Anionique & T = 60°c, Pentanol R=1 |
| [NaCj=15gA4 | [NaClj=20gd |  [Nacl=25gi |
[TA]% ‘ O e ‘ (o ‘ O e | (o ‘ O e ‘ (o |
1 | 679E-02 | /| 907E-03 | /| 882E-02 | |
> | 380E-02 | 538E-05 | 1.33E-02 | 1,40 E-04 | 143E-02 | 8.47E-04 |
3 | 1,07E-02 | 3,84E-04 | 358E-03 | 844E-04 | 1,47E-03 | 9,62E-02 |
4 | 225602 | 7,07E-03 | 224E-03 | 1,69E-02 | 1,06E-03 | 270E-02 |
5 | 333E-02 | 0,78E-03| 12E-02 | 7,07E-03 | 5,13E-02 | 3,31E-02 |

Tableau 3.1.28 : valeurs de tension interfaciale en fonction de la salinité et la concentration
de I’anionique

0,07 L A IFT(mle) 0,07 4 —A— IFT(m/e)
1 —v— IFT(m/h) £ ] — v IFT(m/h)
g 0,06 | v > 006
= ] S ]
o 005 @ 0057
< T o ]
S 0,04—_ A N E 0.04—_
@ 0,03 S 003
g ] e ]
c 0,021 A c 0,02
S ] / sl v,
2}
5 0oL A/v\ g 00 A \A / >v
0,00 | vV—V v 0,00 vV— VvV —
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
[TA] % [TA] %
Figure 3.1.10 (a) Tension Figure 3.1.10 (¢) Tension
interfaciale en fonction de la interfaciale en fonction de la
concentration de I’ Anionique pour concentration de I’ Anionique pour
[NaCl]=15g/1 [NaCl]=20g/1
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Figure 3.1.10 (b) Tension interfaciale en
fonction de la concentration de
I’anionique pour [NaCl]=25g/1
Healy et al.[5] ont déja énoncé que la concentration optimale peut étre tirée de I’étude
de comportement de phase (Pr et Py élevés et proches entre eux). Si on utilise la regle
précédente de Healy dans notre cas, on trouve qu’elle s’applique aussi pour nos systémes. Le
Tableau 3.1.29 et les Figure 3.1.11 (a), (b) et (¢) montrent la variation du paramétre de
solubilisation Pg et Py pour différentes concentrations de l’anionique, et pour les trois
salinités (15g/1, 20g/1 et 25g/1).
Les valeurs de Pg et Py élevées et proches entre elles sont enregistrées pour une
formulation de concentration en TA de 3% et une salinité de 20g/1, qui correspond a la méme
formulation déterminée a partir de la mesure de IFT (Tableau 3.1.28 et les Figures 3.1.10

(a), 3.1.10 (b) et 3.1.10 (c)).
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Anionique & T = 60°C, Pentanol R=1 |

| NaCl =159/ | [NaCJ=20g/l | [NaC=25g/ |

L T S = VYN Y - S [ - YU [N - -
T | 4 ;o a4 | 27 | ;o
> | 55403 | 832408 | 27746 | 22,7524 | 27746 | 83,2408 |
3 | 258071 | 73991 | 151683 | 184979 | 11,0087 | 3,6995 |
4 | 11,0087 | 55493 | 166481 | 27746 | 166481 | 69367 |
5 | 71032 | 11,0087 | 29066 | 71032 | 22197 | 66502 |

Tableau 3.1.29 : valeurs de parameétre de solubilisation en fonction de la salinité et de la
concentration de I’anionique

parametres de solubilisation
N
o

—A— P_NaCl=15g/I

p, NaCl=15¢/I -
Q0
b
1)
=
=
(@]
(%)
(&)
©
(%)
g
/\ @
/ y S %
54 A—A a @
o
717
1 2 3 4 5

[TA] %

Figure 3.1.11 (a) paramétre de
solubilisation en fonction de la
concentration de I’anionique pour

parametres de solubilisation

[NaCl]=15g/l

—A— P_NaCl=25g/|
p, NaCl=25g/I

[TA] %

86

—A— P_NaCl=20g/I
p, NaCl=20g/I

A< A
s e .

T T
1 2 3 4

[TA] %

Figure 3.1.11 (b) ) parametre

T
5

de solubilisation en fonction de
la concentration de I’anionique

pour [NaCl]=20g/1
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constatons bien que o

Sur les Figures 3.1.12 (a), 3.1.12 (b) et 3.1.12 (c) représentées ci-dessus, nous

et o,, varient inversement aux parametres de solubilisation Pg et

me

Py. Lorsque le paramétre Py augmente, la tension interfaciale microémulsion/eau ( o,,)

diminue. De méme pour Py et o,,, lorsque Py augmente, la tension interfaciale

microémulsion/huile (o, ) diminue.

P_, P,, IFT (10°mN/m)

P, P, IFT (10°mN/m)

— A PE
IFT ME

..... +..... pH
—-X-- IFT MH

/ N Figure 3.1.12 (a) : paramétre de solubilisation et
A +/$=’"‘\—i tension interfaciale en fonction de

S ST A la concentration de I’ Anionique
! 2 3 4 5 (R=1),[NaCl]=15g/l, T=60°C
[TA] %

— A PE
IFT ME

- t--- pH
--X-- IFT MH

e Figure 3.1.12 (b) : parametre de solubilisation
N " et tension interfaciale en fonction de la
/ Y ¥ concentration de I’ Anionique (R=1),
/ \x [NaCl] = 20g/1, T=60°C.

[TA] %
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— A pE
_ IFT ME
100 T Py
T . % mOXeIFTMH
> 80+ v \.\
mE 1 “‘ "I ,
O 60 Vo Y
24 i \
E 40 ’ % Figure 3.1.12 (c) : paramétre de solubilisation
I P S X et tension interfaciale en fonction de la
o 204 ; “'.‘/—A\ concentration de 1’ Anionique (R=1),
N g T=60°C, [NaCl] = 25g/1
I T I T I T I T I !
1 2 3 4 5
[TA] %

3.1.5.3.2 Tensioactif non ionique, Sans alcool, T=80°C :

Le Tableau 3.1.30 montre les valeurs de tensions interfaciales mesurées entre la
microémulsion et les phases en exces obtenues avec le non ionique et en absence de I’alcool a
T=80°C. On remarque que les plus faibles valeurs sont obtenues a 4 % en masse du

tensioactif (non ionique), la valeur minimal est 5,55 10™* mN/m et la valeur la plus élevée est

0,19 mN/m.
Non ionique a T = 80°c, Sans alcool |
| [NaClj=15g/ | [NaClj=20gd |  [NacCll=25g/ |
(TAI% | o | Ow | Ow | Ow | o | ow |
1 /| 10102 | I | 2,62E-02 | /| 00143 |
> | /| 29302 | 197E-02 | 62004 | /| 0023 |
3 | 190E-01 | 311E02 | 307E03 | 199E02 | 844e2 | 003 |
4 | 917e04 | 854E:02 | 555604 | 120E:02 | 000394 | 00719 |
5 | 210E-02 | 9,60E-02 | 2,72E:03 | 1,38E02 | 10,0073 | 007968 |

Tableau 3.1.30 : valeur de tension interfaciale en fonction de la salinité et la

concentration de non ionique.
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Sur ce Tableau, nous pouvons remarquer que le systéme triphasique est absent pour les
faibles concentrations du non ionique (1% et 2%), et que les valeurs faibles en tension
interfaciale sont enregistrées pour la concentration de 4%, a la salinité de 20g/1.

3.1.6 Conclusion :

Nous avons ¢étudi¢ le comportement de phase des systémes eau/huile/TA dans les
conditions de fond de gisement de Tin Fouye, en présence de tensioactif anionique ou non
ionique ou le mélange des deux, en fonction des parametres de formulation :

4+ type et concentration de tensioactif.

+ type et concentration d’alcool.

Nous avons obtenu des systémes triphasiques (ou la microémulsion occupe la position
médiane entre la phase d’eau en excés et la phase d’huile en exces), en pourcentage ¢levé de
ces systémes triphasiques avec I’anionique qu’avec le non ionique ou le mélange des deux,
tout en variant la concentration du tensioactif, la salinit¢ (NaCl) et la température. Les
microémulsions désirées sont transparentes et bleuté, le rayon des micelles dans ce cas a été
montré par certains auteurs a environ 50 pm. Le tensioactif anionique apparais fiable aussi
bien a T=60°C qu’a T =80°C. Par contre, le non ionique est plus actif a T=80°C qu’a T=60°C.
Cela confirme la fiabilité des tensioactifs de faible masse moléculaire (350<M<400) pour
formé les microémulsions médianes a faible température [59]. Nous avons fixé le type de
Tensioactif en se basant sur les résultats du Tableau 3.1.22, qui montre que [’utilisation de
tensioactif seul, donne de bons résultats par rapport aux mélanges que 1’on a considérés (
[anionique] = [non ionique] et [anionique] = 2.[non ionique] ).

Le mélange n’a pas donné de bons résultats, I’effet du tensioactif non ionique de
masse moléculaire ¢levé a dominé sur celui de 1’anionique. Mais si on utilise des quantités
faibles en non ionique par rapport a l’anionique, des résultats meilleurs, devraient étre

probablement obtenues.
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L’¢tude de comportement de phase nous a permis d’estimer la formulation optimale
par la mesure des parametres de solubilisation (données par Nelson [53]). La formulation
optimale selon 1’étude du comportement de phase est la méme que celle déduite a partir de
I’étude de tension interfaciale (anionique 3% + pentanol R=1, salinité 20g/1), la formulation la
plus optimale enregistrée avec le non ionique correspond a 4% , sans alcool et salinit¢ de
20g/1.

Nos mesures de tension interfaciale sur les microémulsions transparentes bleutées de
Type III montrent que le tensioactif anionique est plus fiable, pour 1’abaissement de la
tension interfaciale, que le non ionique ou le mélange. Les valeurs mesurées sont entre 10~ et

10* mN/m.
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3.2.1 INTRODUCTION:

Le but de ce travail est d’obtenir un systeme triphasique (Win III), préparé a partir
d’une quantité¢ minimale de tensioactif anionique, ce dernier a été¢ prouveé, d’apres la partie 1
de ce chapitre, qu’elle est fiable pour la formation des systémes triphasiques, et de réduire la
tension interfaciale de part et d’autre de la microémulsion de type Win III jusqu'a des valeurs
trés faibles qui peut atteindre I’ordre de 10™* mN/m.

La méthode utilisée pour la formulation et I’optimisation de telles microémulsions du type
Win III transparentes dans les conditions du gisement de Tin Fouyé (condition de température
et de composition des fluides en place) comporte deux étapes :

+ Sélection d’un co-tensioactif (alcool) a partir de pourcentage en microémulsion de
type III transparentes, tout en variant la concentration de tensioactif. Les co-tensioactif
que I’on a utilisé sont : pentanol, isopropanol. les rapports tensioactif/ alcool sont :
0.5- 1- 1.6 et 4 pour les deux alcools. Des formulations sans alcool ont été aussi
préparées.

+ Sélection de la concentration optimale en tensioactif, en se basant sur les mesures de
tension interfaciale. Cette sélection consiste a trouver la plus petite concentration
possible de tensioactif susceptible de donner la microémulsion désirée (Win III), de
faible tension interfaciale avec 1’eau et 1’huile en exceés, les valeurs de tension

interfaciale devrant étre proches entre elles (o,, = 0,,, ).

3.2.2 Comportement de phase :
Pour étudier le comportement de phases des systemes anionique/ brut de Tin
Fouyé/eau d’injection/ alcool, nous avons préparé plusieurs séries de tubes, en variant :
+ la concentration de I’anionique entre 1% et 5% en masse.
+ le type d’alcool (pentanol, isopropanol et le cas sans alcool).

+ le rapport Tensioactif/Alcool : 1-1,6-4 et 0,5.
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Le rapport eau/huile est maintenu égal a 1 pour toutes les formulations. les tubes sont
hermétiquement fermé€s, sans agiter, on met ces tubes a 1’é¢tuve a T=69°C (température
du gisement). Aprés deux semaines on procéde a la lecture des volumes des différentes

phases obtenues et on calcule les parametres de solubilisations de 1’eau et de 1’huile.

3.2.3 Optimisation par rapport au type d’alcool :

Cette premiére optimisation est basée sur la recherche du type d’alcool, lorsque celui-
ci est ajouté au systéme eau d’injection / brut/ /tensioactif (anionique). La composition
chimique de I’eau d’injection et le brut de Tin Fouyé sont respectivement représentés, sur les
Tableaux 3.2.1 et 3.2.2 (Annexe).

En récupération assistée du pétrole par 1’injection de microémulsion/ polymére, les
alcools utilisés sont généralement des alcools allant de C;, a C¢_Les alcools linéaires comme le
pentanol et ’hexanol favorisent la solubilisation de I’huile, alors que 1’isopropanol augmente
la solubilisation de 1’eau, ceci ayant déja été relevé par des travaux antérieurs pour d’autres
alcools 1égers [54]. Dans toutes nos formulations eau/ huile/tensioactif, le rapport eau /huile

est égal a I'unité (WOR=1).

3.2.4 Résultats et discussion:

Sur les Tableaux 3.2.3 et 3.2.4 (Annexe), nous avons présenté les résultats des
paramétres de solubilisations et 1’aspect morphologique (apparence) de toutes les phases
obtenues apres deux semaines de stabilisation dans 1’étuve a T=69°C. Les résultats donnés sur
le Tableau 3.2.5 montrent clairement [’efficacit¢ du pentanol pour former des
microémulsions transparentes de Type III, par contre avec 1’isopropanol, on n’a pas obtenu de

microémulsion transparente de type II1 (0 %).
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Anionique
Type de
microémulsion Pentanol isopropanol Sans ALC
R=16| R=4| R=1| R=05| R=4 | R=2 R=1 R=0

Noir 11+ 0 0 0 0 40 40 40 0
Tr. Mr. 1l 60 0 40 0 0 0 0 0
marron Il 40 60 60 0 40 60 20 60
Tr. Il 0 0 0 0 0 0 0 0
Abs. de Mic. 0 40 0 0 20 0 40 40

Tableau 3.2.5 Pourcentage obtenu avec les différents types et concentrations d’alcool, pour

chaque type de microémulsion ([TA] varie de 1% a 5% en masse)

I1 est évident que I’huile de gisement a une composition complexe (coupe paraffinique
entre Cy; et Cy4), par conséquent, sa solubilité en présence du tensioactif est difficile. L ajout
d’un alcool de faible masse moléculaire n’affecte pas la solubilisation de I’huile, car il est
soluble dans I’eau, ce qui favorise la solubilisation de 1’eau dans I’huile (donne de
microémulsion Win II (II+)) (Tableau 3.2.5). Par contre I'utilisation des alcools de masse
moléculaire relativement ¢levée comme le pentanol et I’hexanol peut augmenter la
solubilisation de I’huile dans 1’eau.

Le Tableau 3.2.6 montre les valeurs du parametre de solubilisation Py et Py pour les

systeémes obtenus avec le pentanol a différents rapport et le cas sans alcool (R=0)
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Anionique, Pentanol
R=1.6 R=4 R=1 R=0

[TA]% Pe Py Pg Py Pe Py Pe Py

1 3,83 1,91 0 0 3,83 3,83 0 0

2 3,83 1,91 0 0 1,91 1,91 0 0

3 3,70 1,27 1,27 1,27 2,23 1,27 2,49 1,27

4 0,96 4,64 4,63 0,96 0,96 4,64 2,77 0,96

5 0,76 5,17 0,76 0,76 0,76 5,89 2,22 0,76

Tableau 3.2.6 valeurs de parametres de solubilisation en fonction de la concentration du
pentanol.

On peut observer sur ce tableau que la valeur la plus élevée est respectivement 5,17 et
5,89 pour R=1 et R=1,6. Malheureusement, ces valeurs sont loin de celle attendue, qui est de
10 (la valeur de Py = Pg = 10 est la valeur optimale pour la récupération de pétrole par
I’injection de microémulsion [36]).

A partir des Tableaux 3.2.2 et 3.2.3 (Annexe), on remarque que les formulations ci-
dessous permettent de donner des microémulsions médianes transparentes, ces formulations
sont :

+ 5% (anionique) + pentanol (R=1, R=1.6, R= 4 et sans alcool)/ eau d’injection/ brut
+ 4% (anionique) + pentanol (R=1, R=1.6, R=4 et sans alcool)/ eau d’injection/ brut
+ 3% (anionique) + pentanol (R=1.6 et sans alcool)/ eau d’injection/ brut.
C’est en mesurant la tension interfaciale de ces formulations qu’on peut choisir la

formulation optimale, c'est-a-dire celle qui permet d’obtenir la plus faible tension interfaciale.

3.2.5 Optimisation par rapport au tensioactif:
Nous avons déterminé les formulations qui permettent de donner des systémes

triphasiques (ou la phase médiane est transparente) a partir du Tableau représentant les
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différents parameétres de solubilisation Py et Pg (Tableau 3.2.5 et 3.2.6) la formulation
optimale sera déterminée, a partir de 1’étude interfaciale (mesures de tension interfaciale).
Les formulations choisies ont été préparées en quantité relativement importante (volume total
de 500 ml) afin d’obtenir des quantités suffisantes de la phase microémulsion médiane (photo
3.2.2). Nous avons cherché en présence de 1’eau d’injection et du pétrole de TFY la quantité
minimale du tensioactif anionique qui permet de donner une microémulsion transparente
médiane de tension interfaciale la plus basse, et qui ait une viscosité ¢levée par rapport a celle
de huile et de I’eau du gisement de Tin Fouyé.

Les mesures de tension interfaciale ont été déterminées par la méthode de la goutte

tournante (voir § 3.1.5.1.3).

Photo 3.2.2 formulation en grande quantité de I’une des formulations
choisies de la partie § 3.2.3
3.2.6 Résultats et discussion :

La microémulsion présentant les propriétés interfaciales et de viscosité citées
précédemment sera testée pour la récupération de 1’huile résiduelle dans les conditions du
gisement de Tin Fouy¢ sur un dispositif expérimental de déplacement en milieu poreux.

Le Tableau 3.2.7, montre les résultats des mesures de tension interfaciale et de densité

des phases obtenues avec les formulations choisies en § 3.2.3.
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T N T R B R T
5% | Sans| 222 | 038 | 9,39E-03 | 3,79E-02 | 1,0032 | 0,8213 | 0,9733 |
5% | 4 | o76| 076 | 1,10E-03| 1,92E-03 | 0,9998 | 0,8148 | 0,9474 |
5% | 1.6 | 076 | 517 | 513E-03| 4,47E-04 | 0,9972 | 0,8120 | 0,9387 |
5% | 1 | o076 | 589 | 323E-03| 574E-04 | 09936 | 0,8067 | 0,8853 |
4% | Sans| 2,77 | 096 | 9,68E-02| 818E-03 | 1,003 | 0,8216 | 0,8699 |
4% | 4 | 463 | 096 | 478E-04| 868E-03 | 1,0003 | 0,8215 | 0,9328 |
4% | 1.6 | 096 | 464 | 859E-03| 7.07e-4 | 0,9987| 0,8207 | 0,8302 |
4% | 1 | 096 | 464 | 393E-03| 1.03e-04 | 0,9955| o0,8171] 0,8450 |
3% | 1.6 | 370 | 1,27 | 1,14E-03| 394E-02 | 0,9987 | 0,8244 | 0,9283 |
3% | Sans | 249 | 1,27 | 6,20E-03| 7,32E-02 | 1,0021 | 0,8269 | 0,8419 |

Tableau 3.2.7 : Valeurs de tension interfaciale, densité et parametres de solubilisation

des formulations choisies.

Sur ce tableau, nous constatons clairement que le paramétre de solubilisation de 1’huile
est proportionnel a la concentration de I’alcool (pentanol). On remarque aussi que le

parametre de solubilisation Py se stabilise @ une concentration donnée de 1’alcool (Figure

3.2.1)
1 —4—P_5% Anionique
69 —v—P, ﬁv
1 ---x<----P_. 4% Anionique v B
> -+ Py, ST T

Figure 3.2.1 : Parametres de solubilisations de I’eau et de 1’huile en
fonction de la concentration du pentanol pour la concentration de 4% et
5% de I’anionique
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Donc, il est clair qu'une étude de 1’optimisation de 1’alcool pentanol basée sur le
concept de saturation de la phase huileuse par cet alcool, est absolument nécessaire, afin
d’obtenir la quantit¢ minimale de I’alcool a utiliser et pour assurer en méme temps, une
solubilisation maximale de I’huile.

Les résultats des mesures de tension interfaciale montrent que les formulations
suivantes donnent les meilleurs résultats, car elles assurent de faibles tensions interfaciales
(Figure 3.2.2).

+ anionique (4%) + pentanol (R=1,6)/ brut/ eau d’injection.

+ anionique (4%) + pentanol (R=1)/ brut/ eau d’injection

0,10 —
>
\
_ \
\ —&— |FT (me) 5% Anionique
0,08 — Y IFT (mh)
c ] \ --X--1FT (me) 4% Anionique
= \ —-4-=- |[FT (mh)
E 0,06 - \
E \
L 0,04 — \
£ ' )
E 0,02 \
\
0,00 —

T T T
sans alc R=4 R=1.6 R=1

Figure 3.2.2 : Tensions interfaciales en fonction de la
concentration de I’alcool pentanol, pour la concentration
de 4% et 5% de I’ Anionique.
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3.2.7 Conclusion

Les systemes de type Win III, pour lesquels la microémulsion constitue la phase
médiane transparente, sont obtenus en plus grand pourcentage avec 1’alcool pentanol dans un
rapport égal a 1 et 1,6.

Le parametre de solubilisation de I’huile est important pour la concentration de
I’anionique a 4% (en masse) et de rapport anionique/ pentanol égal a 1 et 1,6.

L’ensemble des mesures de tension interfaciale montrent que 1’anionique permet de
diminuer la tension interfaciale microémulsion/brut, en condition du gisement TFY jusqu’a
des valeurs de I’ordre de 10™* mN/m,

La valeur la plus faible de tension interfaciale est obtenue avec 4% de ’anionique et

avec le rapport de I’anionique/pentanol égal a 1.

3.2.8 Mesures rhéologiques des microémulsions médianes obtenues :
3.2.8.1 Introduction:

La densité et la viscosité de la phase déplagante par rapport aux phases déplacées lors
des processus de récupération du pétrole sont des paramétres trés importants pour
I’amélioration du taux de récupération du pétrole.

L’un des paramétres qui permet d’augmenter considérablement la viscosité de la
microémulsion est 1’augmentation du rapport eau/Huile (WOR). La viscosité de la
microémulsion est maximale lorsque le rapport WOR = 1 [57], ce qui justifie notre choix.
L’effet du co-tensioactif a aussi un effet sur la viscosité de la microémulsion est également
important, I’évolution de la viscosité en fonction de la concentration de ’alcool présente des
minima et des maxima [58].

En étudiant dans cette partie la viscosité de nos systémes microémulsions Win III,

nous essaierons de visualiser le comportement rhéologique des microémulsions et d’expliciter
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I’effet de 1’alcool sur la viscosité apparente des microémulsions obtenues. En se basant sur
I’étude de 1’étude rhéologique, I’optimisation de la microémulsion consiste a choisir la plus

visqueuse.

3.2.8.2 Appareillage et principe de mesure :

Pour les mesures de viscosité des différentes microémulsions obtenues, on a utilisé un
viscosimetre de type couette (Low shear 40). Le low shear 40 est un rhéométre rotatif, dans
lequel, la substance a étudier est emprisonnée et cisaillée entre deux cylindres de révolution,

de rayon R;=3 mm, R, = 325mm et de hauteur h = 18mm (Figure 3.2.3).

R;=3mm, R,=3.25mm, h = 9mm \ 7 /

Figure 3.2.3 : systetme de mesure de Low shear 40

Pl -
9
r A
7|
A 4
A 4
<+—p

Le mouvement laminaire de cisaillement est obtenu en communiquant au cylindre

extérieur un mouvement de rotation de vitesse angulaire @, , 'autre cylindre demeure

immobile. Par suite du mouvement relatif des couches de 1’échantillon, les unes par rapport

aux autres, il apparait en tout point de 1’échantillons une vitesse de cisaillement £ et une

contrainte de cisaillement 7 . La contrainte de cisaillement est définie comme le rapport de la

force de cisaillement appliquée sur la surface de la couche fluide.

Ou F est la force de cisaillement.

S, la surface de la couche fluide.
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La vitesse de cisaillement est la dérivée par rapport au temps de la déformation de

. Au . -
cisaillement (¢ = A—), ou u est le déplacement, et x est la distance entre les deux couches
X

fluides de déplacement u (x+dx, t) et u(x,t) (Figure 3.2.4).

Figure 3.2.4 : illustration d’un
mouvement laminaire de
cisaillement d’un fluide

Plan fixe
Pour une symétrie plane, on écrit :
pode_dfdu)_d(du) dVled) (.22
dt dt\dx) dx\dt dx

Ou V(x,t) représente la vitesse de la couche x a I’instant t.
La vitesse de cisaillement souvent notée D est appelée gradient de vitesse.

Les rhéométres permettent d’accéder a la connaissance de la contrainte de cisaillement 1
et a la vitesse de cisaillement (gradient de vitesse) £ au sein du fluide échantillon grace a une
autre grandeur directement mesurable qui est le moment de couple des forces M.

+ Détermination de T et £ dans le cas d’un rhéométre rotatif cylindrique :

i. détermination de z'(r) : considérons la portion de substance comprise respectivement
entre deux couches de rayon r; et r;; de surface S; et S;. Les moments des forces par

rapport a S; et S;; s’écrivent respectivement comme suit :

En régime permanant, la substance n’étant soumise a aucune accélération angulaire:
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M(’?):M(’”ﬁ):Ml =M, =cst

M, et M, sont les moments de couple des forces appliquées au cylindre extérieur de

rayon R, et I’intérieur du cylindre de rayon R;.

M =r.2(r).S(r) =227 ht(r) oo, (3.2.5)
, M
d’ou T(r)_—Zﬂrzh .............................................. (3.2.6)

ii.  Détermination de &(r) : la vitesse de cisaillement est calculé a partir de la vitesse de

rotation du mobile. 7 =& =D = ‘;—“’.r ................................ (3.2.7)
r

Si I’entrefer utilisé est petit, c'est-a-dire que si la distance entre les cylindres est petite

R, —R
devant leurs rayons. % <<1 (R ~R,)
1
La vitesse de cisaillement se réduit a :
) d A
e=r LR B r (3.2.8)

dr 'Ar R, -R

Finalement, on obtient T qui est proportionnelle a M (M est connue) et &
proportionnelle a la vitesse de rotation @, .

Le tracé de la courbe de 7 = f (7/) est appelé rhéogramme, la pente de cette courbe

donne la valeur de la viscosité apparente qui n’est rien d’autre que le coefficient de
proportionnalité entre la contrainte de cisaillement 1 et le gradient de vitesse pour un fluide

Newtonien.

4 .
M =—, mestexprim¢en Pa.s
g

101




Chapitre lll, Partie 2, Optimisation des microémulsions de type Win Ill dans les conditions du fond de gisement
Tin Fouyé, utilisant le brut du gisement

3.2.8.3 Résultats et discussion :

Dans le port échantillons, on introduit 2 ml de I’échantillon pour mesurer sa viscositg,
la température de mesure est maintenue fixe a T=69°C. La vitesse de cisaillement (£) qui
varie entre 0 & 260 s est imposée, par contre la contrainte de cisaillement, elle se détermine
par I’appareil et pour chaque vitesse de cisaillement.

Les résultats de mesures de viscosité sont représentés par les rhéogrammes de
viscosité¢ apparente (1) en fonction de la vitesse de cisaillement (£) a pression et a
température extérieures constantes. Les microémulsions exigent une manipulation spéciale et
délicate, afin de maintenir leur composition constante, surtout lorsque la température de
mesure est élevée ; elle peut provoquer 1’évaporation de certaines de ces composantes, comme
I’alcool. La présence de 1’alcool dans les microémulsions affecte fortement la viscosité de ces
dernicres. Une faible évaporation de 1’alcool peut provoquer des modifications importantes de
la viscosité des microémulsions.

Le contrdle de la température est exigé, non seulement durant la mesure, mais aussi
durant le transfert de 1’échantillon de I’étuve a la cellule de mesure. La tension interfaciale et
le comportement de phase sont bien corrélés et connus, mais le comportement rhéologique et
sa corrélation avec le comportement de phase, eux restent inconnus [13].

Sur la Figure 3.2.5, on représente les courbes de viscosité apparente en fonction de la
vitesse de cisaillement pour les deux microémulsions choisies pour I’étude de tension

interfaciale ([TA]=4%, R=1) et ([TA]=4%, R=1,6).
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Tin Fouyé, utilisant le brut du gisement
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Figure 3.2.5 : viscosité apparente de la
microémulsion médiane obtenue en
fonction de la vitesse de cisaillement,
pour la concentration de 4% de

I’ Anionique a T=69°C

Au regard des courbes représentées ci-dessus, on constate que :

+ La microémulsion de R=1,6 présente un comportement rhéofluidifiant, par contre la

microémulsion de R=1 montre un comportement newtonien.

+ La viscosité apparente de la microémulsion de R=1,6 décroit sensiblement pour les

faibles vitesses de cisaillement, puis elle se stabilise pour des vitesses supérieures a

150 1/s.

4 On constate clairement que la viscosité de la microémulsion de R=1,6 est supérieure a

celle de R=1.

3.2.9 Conclusion :

Dans cette partie de I’étude, nous avons mesuré la viscosité des microémulsions

obtenues. La viscosit¢é peut changer considérablement dans un intervalle faible de

concentration de 1’alcool. L’existence des minima et des maxima dans 1’évolution de la

viscosité en fonction de la concentration de I’alcool est généralement trés fréquente. Le
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changement de la viscosité est dii au changement structurel de la microémulsion, ces
changements des structures ne sont pas bien expliqués et ne sont pas déterminés.

Le comportement rhéofluidifiant peut étre expliqué par une forte résistance des
macromolécules au cisaillement et lorsque le gradient de cisaillement augmente, la structure
se détruit progressivement, d’ou une faible résistance a 1’écoulement et par conséquent une

viscosité minimale au gradient de cisaillement infini.

La prochaine partie de I’étude consistera a tester I’efficacité des formulations choisis

de la partie § 3.2.6 (4% en Anionique, R=1 et R=1,6), pour la récupération assistée de 1’huile

résiduelle (aprés le balayage a 1’eau) dans les conditions du gisement de Tin Fouyé.
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4.1 INTRODUCTION:
Au cours des essais de déplacement en milieu poreux, on a tenté de mettre en évidence
I’influence des microémulsions sélectionnées précédemment sur la saturation de I’huile

résiduelle résultante du balayage par 1’eau d’injection.

4.2 Choix des essais et des formulations :

La partie d’optimisation de la microémulsion transparente de type Win III nous a permis
de choisir les deux formulations suivantes :

4 cau d’injection/ brut/ anionique (4%) + pentanol (R=1).

4+ cau d’injection/ brut/ anionique (4%) + pentanol (R=1,6)

L’eau utilisée est 1’eau reconstituée de 1’eau d’injection de Tin Fouyé (couche LIAS) de
salinité¢ totale de 0,497 g/l. Le Tableau 3.2.1 (Annexe) montre les caractéristiques et la
composition chimique de cette eau.

Les deux formulations sont préparées en grande quantité (500 ml de volume total) et
stabilisées dans 1’étuve a T=69°C pendant deux semaines, afin de comparer 1’efficacité des
microémulsions choisies pour la récupération de 1’huile résiduelle, on a aussi préparé deux
solutions de méme concentration en anionique et en pentanol que celle des microémulsions

précédentes (4% de I’anionique et R=1 et R=1,6)

4.3 Préparation des échantillons:

Les échantillons de roches proviennent du gisement de Tin Fouyé, ils sont taillés avec
précision sous forme cylindrique afin qu’ils puissent s’adapter avec les dimensions du porte
carotte. L’extraction et le lavage des échantillons a été faite a I’aide d’un laveur de type

Soxhleth, le solvant utilisé est le toluéne, Aprés le lavage, les carottes ont été séchées dans
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I’é¢tuve a T=120°C pendant 48 heures. Cette étape est trés importante car elle permet

d’¢liminer la déshydratation de certains minéraux.

4.4 Mesure de propriétés pétrophysiques :
4.4.1 Porosité:
L’échantillon roche, caractérisé par son volume apparent ou volume total Vr, est

constitué d’un volume solide Vs et d’un volume pore Vp. La porosité est le rapport Vp sur Vr.

¢ — VPORES — VP (4 1)
VT OTAL VP + VS
Les pores qui communiquent entre eux constituent la porosité utile; les pores isolés

constituent la porosité résiduelle. On dit que la porosité est :

+ faible si ¢ <5%,
+ moyenne si 10% < ¢<20%

+ bonne si20%<¢<30%.

4.4.1.1 Mesure de porosité :

Les mesures de porosité ont été faites dans le laboratoire Roche de CRD (centre de
recherche et développement de Sonatrach). La méthode utilisée pour la mesure est basée sur
la mesure de volume solide Vs par ’emploi d’une chambre de compression. Cette technique
est basée sur le principe de Marriotte-Boyle. Le fluide utilisé est un gaz pouvant pénétrer dans
les moindres pores, assurant une justesse maximale, pour cette raison, on a utilisé¢ 1’hélium.
L’appareil de mesure comporte une chambre, dans laquelle on place I’échantillon a une
pression que 1’on modifie par suite d’une variation de volume. On en déduit le degré de

remplissage de la chambre en matiere solide (Figure 4.1). En I’absence de 1’échantillon, le
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volume du porte carotte est V ; en présence de la carotte, le volume de la chambre ne contient

que V-Vs du gaz. Si on fait passer ce gaz d’une manicre isotherme de P;aP,,ona:

V=V B =(V=Vs +AV)P, oo, (4.2)
& V-V)B=P)=PAV oo (4.3)
: b
D’ou: Ve=V- AV (4.4)

1 42
La détermination du volume apparent (volume total) est mesurée a 1’aide d’un pied

coulis digital. Les résultats de mesures sont donnés par le Tableau 4.1 représenté ci-dessous :

Plug n°1 Plug n°2 Plug n°3 Plug n°4
@ (%) 16,23 19,76 19,10 16,94
L (cm) 7,16 7,35 7,6 7,54
S (sz) 13,80 16,87 16,46 14,48
Profondeur (m) 1255-1256 1266-1267 1267-1268 1274-1275
Tableau 4.1 : dimensions des échantillons.
Chambre Chambre
P, /‘ Porte a volume
échantillon Connue ,
ou — Régulateur
P, de pression
AV
Vv Source de
T T gaz
— <

Figure 4.1 : Principe du porosimetre, d’apres loi de Mariotte
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4.4.2 Mesure de perméabilité absolue a I’air:

Les mesures de perméabilité de nos échantillons ont été effectuées au laboratoire roche
de CRD. Le principe de mesure est basé sur 1’équation de Darcy. L’appareil utilisé est de type
Corelabe. L’échantillon, lavé et séché est placé dans un enrobage en caoutchouc (Figure
4.2), I’enrobage est mis par la suite dans un corps métallique. Un systéme d’assertissage

contient un enrobage en caoutchouc qui permet I’étanchéité de 1’échantillon (la carotte).

P amont P aval
Régulateur de Porte z

pression amont ¢chantillon

i

Orifice
calibré
Figure 4.2 : perméameétre a charge constante [59]

Apres 'obtention du régime permanent de I’écoulement de 1’azote (gaz) dans
I’échantillon, on mesure la pression en amont et en aval par les manometres (a cardon ou a
mercure) et le débit du gaz a

I’aide d’un orifice calibré. La perméabilité absolue a I’air K, est donnée par :

_ 21LlQairL Pa
air S '[)12 —P22

Ou P, : pression atmosphérique.

L’unité pratique de la perméabilité est exprimée en milli Darcy (mD).

4.5 Résultats et discussion:
Sur les Tableau 4.2, on constate clairement que la porosité est moyenne et que la
perméabilité du réservoir Tin Fouyé est excellente, car sa perméabilit¢é moyenne dépasse les

500 mD.
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Plug n°1 Plug n°2 Plug n°3 Plug n°4
@ (%) 16,23 19,76 19,10 16,94
K (mD) 1007 728 877 894,46
VP (air) (cm®) 11,34 11,34 11,34 11,34

Tableau 4.2 mesures des caractéristiques pétro physiques des plugs (des échantillons)

4.6 Analyse minéralogique des échantillons de TFY
4.6.1 Introduction :

Il est connu que I’adsorption de tensioactif sur la surface solide des pores de la
formation est un phénomene prépondérant; il devrait étre pris en considération lors de
I’optimisation de la microémulsion avant de passer aux tests de déplacement. Parmi les
¢léments les plus responsables de 1’adsorption du tensioactif on cite les Argiles (comme la
montmorillonite). L’adsorption est favorisée par 1’échange des ions entre le fluide en place et
la roche. La réaction générale d’échange d’ions entre une surface solide et le fluide adjacent
est donnée par 1’équation suivante :

M A" +B"— M B 4+ A" i (4.6)

ol : M représente I’élément solide. Et A" et B” sont des ions.

L’¢élément le plus capté par les argiles est I’ion Ca™, il a I’affinité vers la roche plus

que les autres éléments comme le : Na®, Li*, K*, Mg™ . La capacité d’échange des cations est

donnée par la relation (4.7)[60].

0, =0,.ps % ............................... 4.7)

Avec: Qv, Qn : sont respectivement, la capacité d’échange des cations par unité de pore
volume ;meq/m’ VP. Et la capacité d’échange des cations par unité de masse de la roche ;

meq/kg. et p, : Masse volumique de la roche.
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Plus la capacité d’échange est €élevée, plus la possibilité d’adsorption de tensioactif est
¢levée, Amphelett [61] a montré qu’elle est faible pour le Kaolinite et ¢levée pour le
Montmorillonite et le Biolite. L’¢tude minéralogique permet de connaitre le pourcentage de
chaque ¢lément argileux et non argileux dans les échantillons, et par la suite estimer le degré

d’adsorption par échange d’ions, pour chaque plug (échantillon).

4.6.2 Technique et appareillage :

Les tests de mesure ont été faits au laboratoire de diffractométrie aux rayons X (CRD),
la technique utilisée est la diffractométrie des rayons X pour la détermination de la roche
totale, c'est-a-dire le pourcentage semi-quantitatif des minéraux non argileux et les minéraux
argileux. La technique est basée sur la diffusion d’un faisceau de rayon X monochromatique

par les plans réticulaires des cristaux contenus dans 1’échantillon (Figure 4.3)

Source RX diffusée
A=2d sin 2 de RX
d :distance réticulaire - N R
’ . \ / /
A : longueur d’onde N ;
= : ’angle de diffraction A \-A\ N v
- N ’ 7

Figure 4.3 : illustration de la loi N7 7 _

de Bragg. N A \ B

& 4

4.6.3 : Préparation des échantillons :
4 les échantillons ont été broyés jusqu’a une granulométrie optimale de 20 a 40 pm
environ. La poudre ainsi obtenue est divisée en deux parties : la premicre servira a
I’étude des minéraux non argileux, la deuxiéme a 1’étude des minéraux argileux apres

I’extraction de la partie fine.
+ Extraction de la partie fine, (fraction argileuse) : elle se fait par suspension dans de

I’eau distillée, les matieres qui peuvent géner la bonne tenue en suspension des
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Les

particules argileuses sont ¢éliminées soit par: décantation, agitation ou
centrifugation... Apres 1’agitation des suspensions dans des flacons de 25cc qu’on
laisse reposer pendant 30min, on préléve a I’aide d’une pipette quelques centimetres
cubes de la solution stable d’argile que 1’on dépose sur les supports en lames de verre,
pour le séchage a température ambiante, ce qui permet la sédimentation des feuillettes
argileux parallelement au plan de la lame de verre (3 plaquettes de chaque
¢chantillon).

Analyse : les plaques de poudre et celles des minéraux argileux orientés sont soumises

a un faisceau de rayon X monochromatique qui se diffracte selon la loi de Bragg :

analyses sont effectuées sur un diffractométre de marque PHILIPS, type PW 1710, les

conditions opératoires, sont affichées en Annexe (Tableau 4.3).

ii.

Les poudres permettent la détermination qualitative et semi-qualitative des
minéraux non argileux (Quartz, Calcite, Pyrite, Anhydrite, Feldspaths...) grace a
des étalons binaires préalables.
Les argiles orientées: les minéraux argileux rencontrés sont dosés d’une manicre
relative, le pourcentage de chacun des minéraux est donné par rapport au total de
la fraction argileuse et non par rapport a ’ensemble de la roche.
Les trois plaquettes de chaque échantillon sont analysées aux rayons X de la
manicre suivante :

a. La premiére est soumise au faisceau de RX comme pour les argiles

normales (poudre).
b. La seconde est traitée a 1’éthylene-glycol (Argil Glycole AG) avant

’analyse aux rayons X.
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c. La troisiéme subit un traitement thermique a 550°C pendant une heure,

(Argile chauffé AC) avant I’analyse aux rayons X.
Le comportement des minéraux argileux (illite, Kaolinite, Chlorite, Smectites,
interstratifier..), vis-a-vis des effets de gonflement (AG) et des effets thermiques (AC) est
différent selon leur nature. Cela se traduit aprés ’analyse aux RX, par des diffractogrammes

spécifiques a chaque type d’argile et permettent leur identification.

4.6.4 Résultats et discussion:

Le pourcentage de chacun des minéraux non argileux est donné par rapport a
I’ensemble de la roche. Le complément a 100% de la somme de ces pourcentages représente
la fraction argileuse.

Le Tableau 4.4 (Annexe) montre les résultats de I’analyse minéralogique. On voit
clairement la présence de Kaolinite a 100% (par rapport aux autres argiles) pour 1’échantillon
n°l, 2 et 4. Par contre, I’échantillon n°3 ne contient que quelques traces en Kaolinite. Ce qui
nous permet d’estimer une plus faible adsorption par 1’échange d’ions dans 1’échantillon n°3
que dans les trois premiers ¢échantillons, car 1’adsorption par échange d’ions est
proportionnelle au pourcentage et au type de I’argile. Plus le pourcentage de 1’argile est élevé,
plus le taux d’adsorption des éléments chimiques (Ca™, Mg™, K, Na"...) a la roche est élevé.
Ce qui modifie par la suite le comportement du bouchon chimique injecté (microémulsion et

polymeére) et par conséquent, 1’efficacité de déplacement de I’huile résiduelle en place.
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4.7 Tests de déplacement en milieu poreux :
4.7.1 Introduction :

Les expériences de déplacement montrent, qu’une fois la phase non mouillante est
(huile) piégée, elle devient difficile a dépiégée, 1’augmentation du nombre capillaire de la
phase déplacante (I’eau) par I’augmentation du débit d’injection demeure non efficace.

Moor et Slobe [62] montrent qu’il est possible d’augmenter le nombre capillaire par la
diminution de la tension interfaciale entre la phase déplagante et la phase déplacée, cela
permet de diminuer considérablement le dépiégeage capillaire, et par la suite, I’augmentation
de I’efficacité du déplacement.

Dans cette partie de 1’étude, nous avons tenté¢ de mettre en évidence I’influence des
tensioactifs et les tensions interfaciales sélectionnées précédemment sur la saturation en huile

résiduelle finale dans les conditions de gisement de TFY.

4.7.2 Equipement expérimental:

L’appareillage expérimental (Figure 4.4) a été congu pour réaliser des expériences de
déplacements isothermes, dans un milieu poreux consolidé. Cet appareil est destiné a 1’étude
du déplacement de I’huile contenue dans la carotte par trois phases liquides au maximum de
type différente : eau, microémulsion et solution polymere.

Le montage de 1’appareil comprend:

i.  Une étuve dans laquelle I’ensemble de trois cellules de stockage de différentes phases
(huile, eau d’injection, solution polymere) et une cellule porte échantillons sont mises
en place. L’étanchéité latérale de 1’échantillon est assurée par un enrobage de bismuth
(température de fusion 271°C) sur laquelle est appliquée une contrainte de
confinement toujours supérieurs de 60 bars, par rapport a celle de la pression du

milieu poreux, afin d’éliminer 1’écoulement transversal ou horizontal, cette pression
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de confinement est équivalente a celle qui régne a une profondeur de 300m du

gisement.

ii.  En amont des cellules, une pompe d’injection pouvant contenir jusqu’a 250 cc d’huile
spécial permet d’obtenir des balayages (en eau, microémulsion, polymere..) avec des
débits qui varient de 0,0025 cc/h jusqu’a 625 cc/h. La pression de service de la pompe
peut atteindre jusqu’a 1200 bar.

iii.  En aval du milieu poreux, un capteur de pression différentielle mesure d’une manicre
continuelle la différence de pression entre I’aval et I’amont de 1’échantillon.

Les fluides récupérés (eauthuile) ou produit de la sortie du porte échantillon sont
mesurés en utilisant des éprouvettes graduées. Les grandeurs suivantes sont enregistrées
par un enregistreur séquentiel :

+ Pression moyenne dans I’échantillon.
+ Différence de pression entre ’entrée et la sortie de 1’échantillon.

+ Pression de confinement et la Perméabilité au liquide déplacé.
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Figure 4.4 : Schéma d’ensemble pour le déplacement en milieu poreux
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4.7.3 Principe de ’expérience :

Les caractéristiques des échantillons, I’eau de gisement, 1’eau d’injection et I’huile de
gisement de TFY sont données par les Tableaux 3.2.1 et 3.2.2 (Annexe). La premiére étape
de I’essai consiste a la mise en place des fluides du réservoir et la restauration de 1’échantillon

aux conditions du réservoir, et cela en procédant comme suit :

4.7.4 Mise sous vide et saturation en eau de gisement :

Le porte échantillon est positionné verticalement, connecté avec une pompe qui
permet de créer le vide dans la carotte. Quand le vide relatif est obtenu (< 5 107 mmHg
pendant 3 heures), on relie I’entrée avec une éprouvette graduée contenant de l’eau de
gisement et 1’eau remplit le vide du carotte. A 1’équilibre, la différence du volume donne la
valeur de la saturation de la carotte en eau de gisement. Ensuite, on effectue une circulation

d’eau de gisement pour mesurer la perméabilité absolue de I’échantillon a I’eau de gisement.

4.7.5 Mise en place de ’huile de gisement :

L’huile est déplacée a travers 1’échantillon jusqu'a un volume de 20 fois le volume des
pores (VP) de I’échantillon. Le volume d’eau récupéré correspond au volume de 1’huile en
place. On décompte les volumes morts de cette étape (volume du van supérieur et inférieur),
puis on détermine la saturation en eau irréductible S; et la perméabilité de I’huile en présence

de I’eau de gisement (la température de 1’huile est fixée a 20°C jusqu’a cette étape).

4.7.6 Balayage a I’eau d’injection :
Aprés 1’¢lévation de la température de I’étuve de T=20°C a T=69°C, on effectue
I’injection d’eau Albien (eau d’injection) jusqu’a ce que la récupération finale atteigne le

WOR = Vo =500.

thile
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On mesure:

+ La quantité¢ d’huile récupérée qui représente le taux de récupération par le balayage a
I’eau d’injection. Le volume restant en huile, représente la saturation en huile
résiduelle initiale, obtenue par 1’injection d’eau.

+ Laperméabilité de I’eau en présence de I’huile (perméabilité relative a 1’eau).

Cette étape est la limite de la récupération secondaire, ou la saturation en huile obtenue est

appelée saturation d’huile résiduelle initiale.

4.7.6.1 Résultats et discussion :

Sur le Tableau 4.5, on remarque que la perméabilit¢ du milieu diminue
considérablement, lorsque la température augmente de 20°C a 69°C. Le débit d’injection est
maintenu constant pour les deux températures. Cet effet de diminution a été observé pour les
quatre échantillons. La diminution de la perméabilité est due a la diminution de la viscosité du
fluide injecté. Cela est en accord avec 1’équation de Darcy. Plus la viscosité du fluide en
circulation diminue, plus sa perméabilité diminue, tout en gardant le débit d’injection et les
propriétés du milieu (longueur et section) constants.

Nous avons tracé 1’évolution de la perméabilité du milieu poreux obtenue pour chaque
phase injectée, sur la Figure 4.5, on constate clairement, que la perméabilité relative a I’huile
(perméabilité a 1’huile en présence de I’eau) est supérieure, presque d’un facteur de trois a
celle de la perméabilité relative a 1’eau (perméabilité a 1’eau en présence de [’huile).
L’écoulement de I'huile en présence de 1’eau est plus facile et easy que I’inverse, ceci peut
étre expliqué par D’existence des pressions capillaires et les tensions interfaciales. Ces
dernicres forces ont piégé certaines quantités de 1’huile, le balayage de cette saturation piégée
nécessite une force visqueuse importante pour surmonter les forces capillaires, ce qui se
traduit par ’augmentation de perte de charge et par la suite, la diminution de la perméabilité

de I’eau en présence de I’huile.
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Plug n°1 Plug n°2 Plug n°3 Plug n°4
K (mD) 1007 728 877 894,46
VP (eau de 11,8 16,55 14,8 13,3
gisement) (cm”)
Kee (mD) 345,73 219,24 375,31 377,87
T=20°C
K¢ (mD) 59,16 59,11 59,66 63,19
T=69°C
Sei % 25,42 22,66 25,68 23,19
Shri %o 63,6 53,12 56,36 62,26
R% OOIP 27,12 36,25 32,43 30,07
(Eau d’injection)

Tableau 4.5 les mesures des perméabilités et saturation en eau irréductible et la saturation en

huile résiduelle.

1000 ® —@— plug n°1
] 4 plug n°2
o 800'_ A —w— plug n°3
E —X— plug n°4
@ 600
%
T 400
E
8 200
0 l%g\‘\'

T T T T T 1
air eau brut/eau eau/brut €au de

la phase injectée balayage

Figure 4.5 : Evolution de la perméabilité relative du milieu a chaque fluide injectée,

dans les conditions du gisement.
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4.7.7 Injection de bouchon de microémulsion suivi d’un bouchon de solution polymére:

En fermant la cellule contenant I’eau d’injection et en ouvrant la cellule contenant la
microémulsion. Le volume injecté en microémulsion est fixé a 25% du volume des pores pour
chaque échantillon. On mesure le volume cumulé en huile, ensuite on ferme la cellule
contenant la microémulsion et on ouvre celle de la solution polymére. Le volume du bouchon
polymére injecté pour chaque test est fixé a 60% du volume poreux, le volume cumulé en
huile est mesuré a 1’aide d’une éprouvette graduée (<3ml). Ensuite, I’injection de 60% de
bouchon polymeére est suivi par I'injection de 20 fois le volume poreux (VP) en eau
d’injection, afin de mesurer d’un coté la récupération en huile et de I’autre coté le contrdle de
la perméabilité a I’eau d’injection (I’état final de la carotte)[63].

Ce sont les mémes étapes pour tous les échantillons. A la fin de chaque test, on
redescend, d’abord, la température de 1’enceinte thermostatique a son niveau initial, puis on

procede a un lavage a 1’eau distillée pour éliminer les dépots de sel.

4.7.8 Résultats et discussion :

Les courbes de récupération sont représentées sous la forme suivante :

4+ volume d’huile récupéré par rapport a 1’huile originaire en place, en fonction du
nombre du volume des pores injectés.

4+ Saturation finale en huile résiduelle aprés I’injection de microémulsion ou solution
tensioactif, suivie de solution polymeére en fonction de la tension interfaciale
microémulsion/huile.

4+ Nombre d’Abram, de Tabber et celui du nombre capillaire en fonction du rapport de

la saturation finale sur la saturation initiale en huile résiduelle.
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Les Figures 4.6 (a) et 4.6 (b) montrent respectivement 1’évolution du taux de
récupération (par rapport a I’huile originaire en place OOIP) en fonction des volumes des
pores injectés, pour le rapport tensioactif /pentanol égal a 1 et 1,6 (R=1 et R=1,6).

Dans la premicre phase d’injection d’eau (Figure 4.6.a et 4.6.b), la récupération en huile
augmente considérablement jusqu’a un point ou celle-ci se stabilise ; ce point correspond a la
percée d’eau (water breakthrough). On arréte 1’injection d’eau lorsque le rapport volume
d’eau/ volume d’huile a la sortie est €gal a 500. L’injection du bouchon de microémulsion
(25% VP) de R=1, suivie de bouchon polymeére (60% VP), de balayage d’eau, a donné un
taux de récupération plus important que celui obtenu par I’injection de bouchon de solution
tensioactif (25% VP), suivie par le bouchon polymere (60%VP), et par le balayage d’eau
(Figure 4.6.a). Cette différence de récupération est expliquée par le fait que le systeme de
microémulsion a augmenté considérablement le nombre capillaire (rapport force visqueuse
sur forces capillaire) par la diminution des forces de tension interfacaile microémulsion/ huile
et microémulsion/ eau. Les mémes remarques précédentes ont été observées pour I’injection
de microémulsion et I’injection de solution tensioactif pour le rapport égal a 1,6. Le taux de
récupération de 1’huile résiduelle obtenue par 1’injection de bouchon de microémulsion (25%
VP) de R=1.6, suivie de I’injection de bouchon polymere (60% VP), et par le balayage d’eau
est suffisamment élevée par rapport a celui obtenu par I’injection de bouchon de tensioactif
(25% VP) de R=1.6, suivie de I’injection de bouchon polymeére (60% VP), et par le balayage

d’eau (Figure 4.6.b).
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Figure 4.6 (a) Récupération de I’huile résiduelle en fonction des volumes des
pores injectés, comparaison entre I’injection de microémulsion et de 1’injection

de solution tensioactif, pour R=1 [90]
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Figure 4.6 (b) : Récupération de I’huile résiduelle en fonction des
volumes des pores injectés, comparaison entre 1’injection de
microémulsion et de I’injection de solution tensioactif, pour R=1,6 [91]
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La Figure 4.7 et Tableau 4.9 tendent a confirmer qu’il faut effectivement descendre a
des valeurs de tension interfaciale trés basse pour diminuer sensiblement le piégeage
capillaire; la valeur minimale de tension interfaciale obtenue est de 9,03 10 mN/m, ot on a
enregistré un taux maximal de récupération d’huile résiduelle de 62,9% OIP et une saturation

minimale en huile résiduelle de 15,5% par rapport au volume d’huile originaire en place.

2,04

X Figure 4.7 :

Tension interfaciale

1,5+ huile /microémulsion en
fonction de la saturation
X en huile résiduelle finale
(apres le balayage a
I’eau)

1,04

0,54

tension interfaciale (MH) mN/m

T T T T T T T T T T T T T
15 20 25 30 35 40 45

Shr final (%)

La récupération par I’injection de microémulsion (qui correspond a R=1) est de 3,22
%OIP (par rapport au volume d’huile resté apres l’injection d’eau). Cette valeur est
relativement faible par rapport au taux de récupération enregistré pour la microémulsion de
R=1,6, qui est de 19,6 % OIP. Si on compare leur taux de récupération total, on trouve qu’il
est élevé pour la microémulsion de R=1. La récupération obtenue par 1’injection de la
microémulsion de R=1, sans qu’elle soit suivie par I’injection du polymeére, est faible, cela est
du a sa viscosité faible, par rapport a celle de la microémulsion de R=1,6.

Le taux a augmenté considérablement apres 1’injection de polymeére, pour le cas de
R=1 plus que pour celui de R=1,6. Ceci est expliqué par le fait que la viscosité¢ de la
microémulsion de R=1, a été compensée par la viscosité fournie par le bouchon polymere

(Tableau 4.6). Cela prouve I'importance de la viscosité de la microémulsion, pour un bon
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balayage de 1’huile résiduelle du milieu ; plus la viscosité de la microémulsion est élevée et la

IFT (tension interfaciale) faible, plus le taux de récupération est élevé.

N°1 R=1,6 N°2,R=1 N°3 R=1 N°4,R=1,6
Microémulsion | Solution TA | Microémulsion | Solution TA
o(mh) mN/m |  9,02E-03 | 1,09 | 9,03E-04 | 1,86 |
n(sch)Pas | 500E-02 | 5,28E-03 | 9,70E-03 |  2,15E-02 |
R %OIP par la
microémulsion 19,6 0,7 3,22 3,79
R total % oip
Micro+poly+eau 58,03 8,23 62,90 12,57
Sorw(f) | 19,91 | 37,3 | 15,5 | 43,38 |
St ! Shi | 0,31305 | 0,70218 | 0,27502 | 069676 |
Nca | 543E-03 | 4,75E-06 | 1,05E-02 | 595E-06 |

Tableau 4.6 valeurs des tests de déplacement en milieu poreux dans les conditions de TFY.

La Figure 4.8 montre les mesures comparatif de la récupération de 1’huile dans les
quatre échantillons (plug), obtenu par I’injection d’eau, suivie de I’injection de bouchon
chimique (microémulsion ou solution tensioactif), de I’injection de bouchon polymeére, et du
balayage d’eau. Dans I’échantillon n°1, n°2, n°3 et n°4, le bouchon chimique injectée
respectivement est : la microémulsion de R=1, solution tensioactif de R=1, la microémulsion
de R=1,6 et la solution tensioactif de R=1,6.

Sur la Figure 4.8, on remarque que la récupération d’huile par 1’injection d’eau se
différe d’un échantillon (plug) a P'autre. Cela est di a la variation des propriétés pétro
physique (porosité, perméabilité, mouillabilité...) d’un échantillon a I’autre. Le taux le plus
¢levé de récupération de I’huile résiduelle obtenu par I’injection de bouchon chimique
(microémulsion ou solution tensioactif) suivie par 1’injection du bouchon polymeére est
observé pour 1’échantillon n°3, ou la microémulsion injectée est caractérisée par la plus faible
tension interfaciale (microémulsion/huile) que celles qui sont injectée dans les autres plugs
(n°1, n°2 et n°4). La diminution de la tension interfaciale est la cause principale de

dépiégeage des gouttelettes d’huile résiduelles retenues par les forces capillaires.
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—o— récupération secondaire (inj. d'eau)

—A— injection Micro. R=1.6, bouchon polymere, balayage avec I'eau
injection S. TA. R=1, bouchon polymere, balayage avec I' d'eau
injection Micro. R=1, bouchon polymere, balayage avec I' d'eau

—+—injection S. TA. R=1.6, bouchon polymére, balayage avec I' d'eau
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Figure 4.8 : récupération secondaire et tertiaire dans les conditions du gisement TFY

Les Figures 4.9.(a), 4.9.(b) et 4.9.(c) montrent respectivement les valeurs du rapport
de saturation d’huile résiduelle finale sur la saturation d’huile résiduelle initiale (obtenues
aprés I’injection d’eau) corrélées avec les valeurs des nombres capillaires (Na = u.n/c), des
nombres de Tabber (N1,= Ap/L.c) et des nombres d’Abram (Na,= N, .(nm/nh)0'4). La valeur
de tension interfaciale varie d’une solution chimique injectée a 1’autre (microémulsion ou
solution tensioactif). Elle est faible pour la microémulsion de R=1 (injectée dans I’échantillon

n°3) et élevée pour la solution tensioactif de R=1 (injectée dans I’échantillon n°2).

S
. . h
Au regard des courbes ci-dessous, on remarque clairement que le rapport —2 est
hri

inversement proportionnel aux valeurs des nombres de Tabber, d’Abram ou de nombre
capillaire. L’injection des deux solutions tensioactif de R=1 et R=1,6 ont donné
respectivement un nombre de Tabber égal 4 6,8%10° et 6,5%10° (Figure 4.9.b). Ces derniéres
valeurs sont inférieures par rapport au nombre critique de Tabber qui est de 6,0 (Psi/ft)/
(dyn/cm), équivalent a 1,35 10° Pa/mN [24], et par conséquent, les taux de récupération

correspondants sont faibles. Par contre, les nombres de Tabber des deux microémulsions de
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R=1 et R=1,6 sont respectivement, supérieurs au Nr, critique (N1, (R=1) = 5,44 10° Pa/mN et
Nra (R=1,6) = 1,54 10° Pa/mN), ou on a enregistré des taux de récupération en huile résiduelle

¢élevées.
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4.7.9 Conclusion :

Le but de ce dernier chapitre est de tester I’efficacité de la microémulsion optimisée
pour la récupération assistée du pétrole dans les conditions de gisement de Tin Fouyé.
Les conclusions que I’on peut tirer de cette étude sont les suivantes :

4 le gisement de Tin Fouyé¢ est caractérisé par une porosité moyenne et une perméabilité
excellente (supérieure a 500mD).

4 La formation contient en plus grande quantité de 1’argile Kaolinite, ce qui permet de
dire que le taux d’adsorption du tensioactif par 1’échange d’ions est relativement
faible.

+ La corrélation entre la tension interfaciale faible, viscosité élevée et le pourcentage de
récupération ¢levé est confirmé, plus la tension interfaciale de la microémulsion est
faible et de viscosité ¢levée, plus la récupération finale en huile résiduelle est élevée.

+ Plus le nombre capillaire ou nombre de Tabber ou nombre d’Abram est élevé plus le
rapport entre la saturation finale et la saturation initiale en huile résiduelle (St / Shri )
est faible.

4 Le taux de récupération donné par I’injection de microémulsion suivi par un bouchon
de polymere est plus élevé que celui donné par I’injection de solution tensioactif suivi
par le méme volume de bouchon polymere.

Nos résultats de laboratoire dans les conditions de gisement de Tin Fouyé sont donc

encourageants ; cependant cette étude demanderait a étre étayée par une étude économique.
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CONCLUSION GENERALE

Le probléme d’approvisionnement économique de 1’Algérie et de la plupart des pays du
tiers monde et plus particulieérement celui du maintien de la production du pétrole en attendant
son remplacement par des sources d’économie et des sources d’énergie renouvelables a
susciter de la part de 1’Algérie (Sonatrach) la mise en place d’importants programmes de
recherche dans le domaine de la récupération assistée du pétrole. L ’arrivée des puits pétroliers
Algériens a la fin du stade de récupération secondaire (comme le cas de Tin Fouy¢) a mis en
¢vidence tout I’intérét des méthodes de récupération assistée comme [’injection de
microémulsion suivi par le polymere. Leur colit énergétique élevé constitue le probléme
majeur de leur utilisation. La diminution de ce colt énergétique est 1’objet essentiel des
recherches actuelles et notre travail s’inscrit dans ce cadre, le but, étant d’agir sur la tension
interfaciale avec 1’eau et I’huile de Tin fouye. Parmi les tensioactifs étudiés, on a retenu le
tensioactif anionique dont la capacité est remarquable de générer les microémulsions de type
Win III dans les conditions de gisement Tin Fouye, par rapport au non ionique et au mélange
(A%=N% ,2A% = N% ).

Le comportement de la tension interfaciale avec I'utilisation du tensioactif anionique
atteint des valeurs plus faibles que celles obtenues avec le non ionique. Le mélange des deux
tensioactifs n’a pas donné beaucoup de microémulsions de type III (pour plusieurs
concentrations de tensioactif), ceci est dfi, probablement a la dominance de ’effet de non
ionique sur I’anionique qui a une masse moléculaire faible, par rapport au non ionique. Il
serait donc intéressant d’utiliser pour le mélange une concentration de 1’anionique plus grande

que celui du non ionique.
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L’utilisation de co-tensioactif de masse moléculaire faible comme 1’isopropanol ou le
butanol dans les systémes eau/huile/ anionique dans les conditions de gisement de Tin Fouyé
apparait non efficace pour la formation des microémulsions de Type Win III. Par conséquent,
il est intéressant d’utiliser des alcools de masse moléculaire élevée comme le pentanol et
I’exanol et d’optimiser sa concentration qui correspond a la saturation de la phase huileuse.

Pour I’étude de comportement de tension interfaciale des tensioactifs étudiés, nous avons
utilisé un appareillage de mesure de type goutte tournante dans les conditions de température
du fond de Tin Fouyé. Des études expérimentales montrent que I’effet de la pression est faible
sur le comportement de phase des microémulsions et sur le comportement interfacial [51].
Nos mesures de IFT montrent que la valeur la plus faible de tension interfaciale obtenue avec

I’anionique est de I’ordre de 10* mN /m .

Au niveau des essais de récupération de déplacement en milieu poreux en condition
isotherme de Tin Fouyé, les deux microémulsions testées anionique (4%) + Pentanol (R=1,6)/
huile/ eau d’injection et anionique (4%) + pentanol (R=1) /Huile/ eau d’injection font
apparaitre des gains trés importants de récupération : 58 % OIP et 62 % OIP respectivement
par rapport a la saturation de I’huile résiduelle (apres I’injection d’eau). Par contre, les
solutions tensioactif et alcool (4%, R=1,6) et (4%, R=1) donnent des taux de récupération
relativement faibles par rapport au microémulsion. On a obtenu respectivement : 8,23 % OIP

et 12,58 % OIP.
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Recommandations :
4 Diminuer le volume pore de microémulsion injecté jusqu’a des volumes faibles 5 a 3%
VP.
4+ Etudier le comportement de phase dans le cas du mélange de 1’anionique et non
ionique, en utilisant des volumes faibles de non ionique par rapport a 1’anionique.
4+ Utiliser des plugs de longueurs élevées (jusqu'a 60 cm).
4 Effectuer le diagramme pseudo ternaire des deux tensioactifs anionique et non

ionique.
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Annexe

[TA] [NaCl] ‘ Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | Latu+ | 545 | a5 | s0 | a5 | 1 |
10g1 | tatws | 60 | 10 | s0 | 10 | 1 |
1% .
15¢1 | atu+r | 54 | 4 | s0 | a4 | /|
20g1 | tatu+ | 54 | 4 | s0 | a4 | s/ |
25¢1 | watu+ | 527 | 27 | so | 27 | 1 |
5¢1 | watw+r | 563 | e4a | so | 32 | /|
2 10g1 | waitwm | 43,7 | 1 | 47 | o5 | 21,35 |
0 15¢1 | waitwm | 32 | 2 | 30 | 1 | 15 |
20g/1 | watwm | 92 | 1 | 82 | o5 | 41 |
25¢/1 | watwm | 31 | 1 | 3 | o5 | 15 |
5¢1 | tatu+ | 60 | 120 | s0 | 333 | / |
10g1 | twatuws | 52 | 8 | s0 | 266 | 16,66 |
30 15¢1 | twe.wm | 18 | 14 | 4 | a6 | 1,33 |
201 | TteBLwm | 182 | 82 | 10 | 273 | 333 |
25¢1 | 1w | 8 | e | 2 | 2 | o066 |
5¢1 | 1w | 10 | 8 | 2 | 2 | o5 |
10g/1 | lesdeuxTr. | o | 2 | 2 | o5 | o5 |
4%
15¢1 | TtrBLW | 12 | 8 | 4 | 2 | 1 |
201 | TreBLw | 14 | 12 | 2 | 3 | o5 |
25¢1 | ww | 17 | 12 | s | 3 | 125 |
5¢g/l | les deux Tr. | 0 | 0 ‘ 0 ‘ 0 | 0 ‘
10g1 | Tr.BL W | 8 | \ 2 | 12 | o4 |
5%
15¢1 | TrBLW | 164 | 64 | 10 | 128 | 2 |
20¢/1 | B | 91 | 27 | 64 | o054 | 128 |
25¢1 | TrBL W | 8 | 48 | 44 | 04 | 12 |

Tableau 3.1.2 Paramétres de solubilisation pour : anionique, pentanol, R=1, T=60°C
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[TA] | [NacI] Type | VM%) | V(%) | Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé
50 | tatwe | 58 | 7 | so | 7 | /|
10g1 | et | 30 | 122 | 23 | 122 | 23 |
1% .
15¢1 |  Laitm | 40 | 3 | 5 | 34 |
20g1 | aitm | 5 | 8 | 3 | 8 |
25¢/1 | Latu+ | 55 | . so | a4 | 4 |
5¢1 | @it | 60 | 10 | s0 | s | o |
10g1 |  Laitus | 57 | . s0 | 3 | 1 |
2% .
15¢1 | Laitu+r | 58 | . s0 | 3 | 1 |
20g/!1 | tatm | 10 | 6 | 2 | 3 |
25¢1 | tatwi+ | 60 | 10 | s0o | s | o/ |
5¢1 | tatu+ | s7 | 7 | s0 | 233 | / |
10g1 | tatuw+s | 83 | 3 | s | 1 | /|
3% .
15¢1 |  Latn- | 53 | -
20g1 | taitu+ | 59 | 15 | s | s | /|
25¢1 | waitwm | 26 | e | 20 | 2 | 666 |
5¢1 | 1w | 31 | 13 | 18 | 325 | a5 |
10¢g1 | 10w | 14 | 11 | 275 | 075 |
4% .
15¢1 |  Latun- | 53 | ;| 7 | o075 |
201 |  tatwm | 6 | 3 | o075 | o075 |
25¢1 | Lat. - | 54 | ;o o
5¢1 | tatuw+ | e | 15 | s0 | 3 | /|
10g1 | waituws | 59 | 9o | s | 18 | 1 |
5%
15 g/l | les deux Tr. | 0 | 1 | 1 | 0,2 | 0,2 |
20g1 | TeBLW | 21 | 20 | 1 | 4 | 02 |
25¢1 | T | 23 | 22 | 2 | a2 | o4 |

Tableau 3.1.3 Paramétres de solubilisation pour : Anionique, pentanol, R=1, T=80°C
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Annexe

[TA] [NaCl] Type V.M (%) | V(%) Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé
5S¢l | waitw+ | 52 | 2 | so | 2 | g |
10g1 | it | 56 | 6 | s | e | 1 |
1% .
151 |  tatwm | 14 | 2 | 1. | 2 | 16 |
201 | watw+ | 54 | a4 | so | a4 | o/ |
25¢1 | tatu+ | 53 | 3 | s | 3 | / |
5¢1 | waitw+s | 52 | 2 | s | 1 | g |
10g1 | atuws | 54 | 4 | s | 2 | /1 |
2% .
15¢1 | witwm | 17 | 4 | 13 | 2 | 65 |
201 | tatu+ | 54 | 4 | s0o | 2 | 1 |
25¢1 | waitwm | 42 | 3 | 39 | 15 | 195 |
5¢1 | atu+ | s4 | a4 | s0 | 13| 1 |
10g1 | watuws | s2 | 2 | s | oes | 1 |
3%
15¢1 | B | 5 | 3 | 2 | 1 | oe6 |
2091 | tatw+ | 52 | 2 | s0o | o6 | /|
25¢/ | LaitBLU- | 53 |  s0 | A
5¢1 | BLBLW | 34 | 32 | 8 | 05 |
100g/1 | BLBL.WM | 26 | 24 | 6 | o5 |
4%
15¢1 | sLBLW | 10 | 4 | | s |
20g/1 | Lait u+ | 54 | . s0 | 1 | 125 |
25¢1 | 1w |9 | so | 2 | 1 | o5 |
5¢1 | atw+r | 56 | e | s0 | 12 | 1 |
10g1 | TtBLw | 32 | 30 | 2 | e | o4 |
5%
15¢1 | TeBwm | 13 | w0 | 3 | | 06 |
201 | TeBw | 22 | 20 | 2 | 4 | o4 |
25¢1 | 1w | 15 | 12 | 3 | 24 | o6 |

Tableau 3.1.4 Paramétres de solubilisation pour : non ionique, pentanol, R=1, T=60°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] Type | VM(%)| Ve(%) | Vi(%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe P
s5e1 | Tt | 52 | so | 2 | /| 2 |
10gh | trow- | 53 | so | 3 | 4 | 3 |
1%
15¢/ | Tow- | 59 | so | 9o | 4 | o |
20g1 | T™uw- | 54 | s | a4 | 4 | a4 |
25¢1 | tuw- | 53 | s | 3 | 4 | 3 |
5¢1 | watw- | 53 | s0o | 3 | 1 | 15 |
. 100¢g1 | TrBLw | 23 | 19 | 4 | 95 | 2 |
2% 15¢1 | atn- | 56 | s0 | 5 | 1 | 25 |
20g/1 | TeBLw | 12| 5 | 7 | 25 | 35 |
25¢1 | Tr.BL WM | 6 | 3 | 3 | 15 | 15 |
5¢1 | watwm | 17 | 2 | 15 | oee | 5 |
10g1 | et m | 7 | 2 | 5 | o066 | 166 |
3%
15¢1 | sBLW | 12 | e | 6 | 2 | 2 |
20¢/1 | BLB. W | 7 | 4 | 3 | 133 | 1 |
25¢1 | 1w | 4 | 2 | 2 | o066 | 066 |
5¢1 | TtBLu0- | 5 | s0o | 5 | ;| 125 |
10¢g1 | T1.om | 3 | 1 | 2 | o025 | o5 |
4%
15¢1 | TreBow | 12 | 2 | 10 | o5 | 25 |
201 | TeBw | 10 | 3 | 7 | o7 | 175 |
25¢1 | TeBw | 4 | 3 | 1 | o075 | 025 |
5¢1 | TrBLm | 4 | 3 | 1 | o6 | 02 |
10g1 | Tr.BL W | 3| 2 | 1 | 04 | 02 |
5%
15¢g1 | TrBlL. W | 8 | 2 | 6 | 04 | 12 |
201 | TrBL W | 5 | 12 | a4 | o2 | o8 |
25¢1 | TtBLW | 10 | s | 5 | 1 | 1 |

Tableau 3.1.5 Paramétres de solubilisation pour : non ionique, pentanol, R=1, T=80°C
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Annexe

[TA] [NaCl] Type V.M (%) | V(%) Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | Latm | 8 | 2 | e | 2 | 6 |
10g1 | tatuws | 64 | 14 | s0 | 1 | 1 |
1% .
151 |  atwm | 31 | 26 | 5 | 26 |
20g/1 | tatwm | 26 | 22 | s | 21 |
25¢1 | watwm | 39 | 38 | 1 | 38 |
5¢1 | atu+ | 61 | 22 | s0 | 11 | /|
. 10g/1 | Lait 1| 6 | \ o1 | 2
2% 15¢0 | watwm | 6 | | 1 | 2 |
201 |  tw- | 53 | s0 | | 1
25¢1 | watwm | 12 | 4 | o2 |4
5¢1 | twatwm | 38 | 11 | 3 | 366 | 11,33 |
10g1 | et | 1.8 | 9 | 133 | 3 |
3%
15¢1 | T+ | 52 | | s0 | o066 | 1 |
201 | tw- | 52 | so | 2 | / | o6 |
25¢1 |  tw- | 54 | so | 4 | s | 133 |
5¢1 | 1+ | 62 | 22 | s0 | s5 | 1 |
10g1 | 1w+ | 53 | 3 | s0 | o7 | 1 |
4%
15¢1 | TrBLW | 22 | 19 | 475 | o075 |
201 | trow- | 53 | s0 | Y
25¢/1 | tatwm | 10 | | o5 | 2 |
5¢1 | Laitm | 2| | 02 | 02 |
10g1 | tatm | 17 | 7 | 10 | 14 | 2 |
5%
15¢1 | weLwm | 19 | 17 | | 34 | 04 |
20g1 | TeBLW | 14 | 10 | 2 | o8 |
25¢1 |  tw- | 55 | s0 | o

Tableau 3.1.6 Paramétres de solubilisation pour : Anionique, pentanol, R=1/2, T=80°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] | Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py

5¢1 | tatus | 58 | 8 | so | as30| s |

1o, 10 g/1 | Les deux Tr. ‘ 51 | 50 | 1 | / ‘ 5,54 |
° 15¢1 | Latw+ | 56 | | 50 | 3320 | 1 |
20g1 | Latm | 36 | | 32 | 2219 | 177,58 |

25¢1 | L&t u+ | 56 | | s0 | 3320 | 1 |

5¢1 | Lait m | 6 | | 3 | 832 | 832 |

2o, 100g1 | watm | 67 | 20 | 47 | s549 | 13041 |
° 151 | TtBLwm | 12 | 6 | 6 | 1664 | 1664 |
20g/1 | TrBLW | 38 | 20 | 18 | 5549 | 4994 |

25 g/l | Les deux Tr. | | / | / | / | / |

5¢/1 | tatusr | 68 | s0 | 18 | / | 3329 |

10g1 | waitm | 10 | o | | 1664 | 184 |

3% 15¢1 | 1B | 24 | 20 | | 3699 | 7,39 |

g

20g/1 | Tr.BL W | 8 | | | 7399 | 739 |

25¢1 | Tt | 10 | | | 14,79 | 369 |

5¢1 | Ttu+ | 60 | 10 | so | 1387 | 1 |

" 10g1 | Tr.BL W | 9 | | 1 | 1100 | 1,38 |
° 15¢1 | 1L | 16 | | 10 | 832 | 1387 |
201 | TeBLw | 10 | | | 11,09 | 277 |

25¢1 | TtrBL WM | 4 | | | 277 | 277 |

5¢1 | Tu+r | 6 | 12 | so | 133 | 1 |

10g1 | 7o+ | 62 | 12 | s0 | 1331 | / |

Yo 15¢1 | TtBL.wm | 10 | | | 887 | 221 |

g
20g1 | TBLW | 10 | | | 887 | 221 |
25¢1 | TBLWM | 12| | | 4439 | 887 |

Tableau 3.1.7 parametres de solubilisation pour : Anionique, pentanol, R=1/2, T=60°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] Type | VM(%)| Ve(%) | Vi(%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe P
5g/1 w35 | 3 | 38 | 1122 | 142024 |
10 g/l | Latm+ | 56 | 6 | s0 | 2245 | o/ |
1% .
15 g/l | tatw+ | 052 | 2 | so | 748 | o/ |
20 g/l | Latum+ | 56 | 6 | s0 | 2245 | o/ |
25 g/l | waitm | 35 | 4 | 39 | 1497 | 145098 |
5g/l | otaitw+ | 52 | 2 | so | 748 | o/ |
10 g/l | Latw+ | 52 | 8 | so | 197 | o |
2% .
15 g/l | Latw+ | 53 | 3 | so | ser | o/ |
20 g/l | taitws | 52 | 2 | so | 374 | 1 |
25 g/l | taitws | 52 | 2 | so | 374 | 1 |
5/l | tatwm+ | 52 | 2 | so | 249 | / |
10¢1 | o+ | 52 | 8 | s0 | 998 | s |
3% .
15 g/l o taitwm |15 | 1 | 14 | 124 | 1746 |
20 g/l | Latw+ | 52 | 2 | so | 249 | / |
25 g/l | Latm | 30 | 8 | 38 | 998 | 4741 |
5¢/1 | Latw+ | 54 | 4 | so | 1497 | o/ |
. 10 g/l  oteBLw | 4 | 2 | 2 | 187 | 187 |
4% s g/l | Latw+ | 53 | 3 | s0o | 28 | / |
20 g/l  teBLm | 16 | 10 | 6 | 935 | 561 |
25 g/l . otewn- | 58 | so | 20 | 4679 | 1871 |
5¢/l e+ | 052 | 2 | so | 149 | 1 |
10 g/l oteBLm | 16 | 14 | 149 | 1048 |
5%
15 g/l ot | 54| ' 50 | 299 | /|
20 g/l ot | 33 | 20 | 4 | 2171 | 299 |
25 g/l | otaitm |4 | a4 | | 299 | 149 |

Tableau 3.1.7 Paramétres de solubilisation pour : Non ionique, pentanol, R=1/2, T=60°C
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Annexe

[TA] [NaCl] Type V.M (%) | V(%) Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | watw+r | 53 | 3 | s0 | 1122 /1 |
. 10g1 | watus | 56 | 6 | s0 | 2245 | 1 |
1% 15¢1 | watus | 54 | a4 | s0o | 1a97| 1 |
20g/1 | tat i+ | 54 | e | s0 | 2245 | |
25¢/1 | tat o+ | 54 | 4 | so | w97 | |
5¢1 | aitu+r | 54 | a4 | s0 | 748 | 1 |
10g1 | watusr | 58 | 8 | s0o | 1a97| 1 |
2% .
15¢1 | tatu+ | 53 | 3 | s0 | s61 | s |
201 | waitwm | 50 | 2 | 48 | 374 | 89,83 |
25¢1 | watn- | 51 | so | 1 | 9358 | 187 |
5¢1 | watw+r | 50 | o | so | o | o |
10¢1 | T+ | 58 | 8 | s0 | 998 | s |
3% .
15g1 | Latuws | 53 | 3 | 374 | 374 |
20g1 | atwm | 50 | | 48 | 249 | 5989 |
25¢1 |  tw- | 58 | so | 8 | s | o998 |
5¢1 | watw+r | 50 | o | so | o | o/ |
10¢g1 | TeBLw | 4 | 2 | 2 | 1 | 187 |
4% .
15¢1 | tatu+ | 52 | 2 | s0 | o004 | s |
20g/1 | TeBLw | 17 | 10 | | 935 | 655 |
25¢1 | trnu- | 58 | s0 | 8 | 1 | 748 |
5¢/1 | vLait i+ | 0 | o | s | o | 3743 |
10g1 | we.wm | 16 | 2 | 14 | 149 | 1048 |
5% .
15 g/l | Lait. 11+ | 54 | 4 | 50 | 2,99 | / |
20g1 | tatu+ | 58 | 8 | s0 | se8 | s |
25g/! | laiteuse | 4 | 4 | 0 | 299 | o |

Tableau 3.1.8 paramétres de solubilisation pour : Non ionique , pentanol, R=1/2, T=80°C
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Annexe

[TA] [NaCl] ‘ Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py

5¢1 | Latu+ | 58 | 7 | s0 | 3884 | / |
o 10g1 | watuws | 55 | s | s0o | 2774 | 1 |
o 15¢1 |  tatm | 46 | 5 | aa | 2774 | 24417 |
201 | tatuw+ | 52 | 2 | so | 1100 | 1 |
25¢1 | tatu+ | 54 | a4 | s0o | 22100 | 1 |
5¢0 | watm | 62 | 16 | 46 | 4439 | 12763 |
10g1 | tatwm | 18 | o | 18 | o | 4994 |

2% .
15¢1 | tatu+ | 52 | 4 | s0 | 1100]| s |
20g/1 | Latu+r | 54 | a4 | so | 1100 | 1 |
25¢/1 |  Latwm | 48 | 2 | 46 | 554 | 127,63 |
5¢1 | Latw+r | 58 | 7 | s0 | 1204 | / |
» 10g1 | atwm | 48 | 10 | 46 | 1849 | 8509 |
0 15¢1 | atu+ | 54 | 4 | s0 | 739 | 1 |
20g1 | tatu+ | 52 | 2 | s0 | 369 | s |
25¢1 | watwm | 50 | a4 | 4 | 739 | 8509 |
5¢1 | tatuw+ | 56 | 6 | s0 | 832 | /1 |
" 10¢g1 | tatu+r | 55 | s | s0 | 693 | s |
0 15¢1 | atu+r | 54 | 4 | s0 | s84 | 1 |
2091 | tat i+ | 54 | 4 | s0o | s54 | 4 |
25¢/1 | tatw+ | 54 | 4 | so | s54 | |
5S¢l | watu+r | 56 | e | so | 665 | /|
10g1 | waituws | 56 | s | s | 554 | 1 |

5% .
15¢1 | wituws | 56 | 3 | s | 332 | / |
201 | watw+ | s6 | 2 | so | 220 | o/ |
25¢1 | tatu+ | 56 | 6 | s0 | ees | 1 |

Tableau 3.1.9 paramétres de solubilisation pour : Anionique, R=0, T=60°C
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Annexe

[TA] [NaCl] Type VM (%) | Ve(%) | Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé
5¢1 | watm | 24 | o | 24 | o | 13318 |
. 10g1 | tatm | 16 | o | 1 | o | 8879 |
1% 15¢1 | waitwm | 19 | o | 19 | o | 10543 |
201 | waitwm | 20 | o | 20 | o | 11098 |
25¢1 | waitwm | 40 | o | a1 | o | 22752 |
5¢0 | Latm | 24 | o | 22 | o | 66592 |
10g/1 |  tatm | 25 | 3 | 22 | 832 | 61,04 |
2% .
15¢/1 | watwm | 40 | o | a1 | o | 11376 |
201 | atwm | 40 | o | 40 | o | 11098 |
25¢1 | watwm | 37 | o | 3 | o | 10543 |
5¢1 | twatm | 40 | o | a0 | o | 7399 |
10g1 | watws | 0 | 4 | s0 | 730 | 1 |
3% .
15¢1 | watwm | 20 | o | 22 | o | 4069 |
201 | waitwm | 11 | 2 | 9 | 369 | 1664 |
25¢1 | watwm | 40 | o | 40 | o | 7399 |
5¢1 | waitwm | 16 | 32 | 3 | 4439 | 416 |
10g1 | vtatu+ | 54 | 4 | s0 | 584 | 1 |
4% .
15¢1 | tatu+ | 54 | 4 | s0 | 584 | 1 |
201 | waitu+ | 52 | 2 | s | 277 | 1 |
25¢/1 | Latm | 40 | o | 42 | o | s826 |
5¢1 | Latu+r | 54 | 4 | s0 | 443 | 1 |
10g1 | atu+r | 56 | 6 | s0 | ees | 1 |
5% .
15¢1 | atu+r | 52 | 3 | s0 | 332 | / |
201 | tatu+ | 55 | s | s0o | s | 1 |
25¢1 | waitwm | 24 | o | 24 | o | 2663 |

Tableau 3.1.10 parameétres de solubilisation pour : Anionique, R=0, T=80°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] Type | VM(%)| Ve(%) | Vi(%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe P
5¢1 | tatu+ | 56 | 6 | s0 | 2245| 1 |
10g1 | watuws | 56 | 6 | s0 | 2245 | / |
1% .
15¢1 | watuws | 56 | 6 | s0o | 2245 | /|
201 | tatu+ | 56 | a4 | s0o | 197 | 1 |
25¢1 | watuws | 56 | s | so | 1871 | 1 |
5¢l | watu+r | 56 | e | so | 11220]| /|
10g1 | tatu+ | 56 | 5 | s0 | 93 | s |
2% .
15¢1 | tatu+ | 56 | s | s0 | 935 | s |
201 | tatu+ | 54 | 4 | so | 748 | 1 |
25¢1 | waitu+ | 56 | e | so | 11220| 1 |
5¢1 | Latm | 50 | 7 | 43 | 873 | 5365 |
10g1 | tatuws | 56 | 5 | s0 | 623 | 1 |
3% .
15¢1 | tatuws | 54 | 6 | s0o | 748 | 1 |
201 | watu+ | 52 | 2 | s0o | 2490 | 1 |
25¢1 | tatu+ | 54 | 4 | s0 | a9 | s |
5¢1 | tatu+r | 54 | 4 | s0 | 374 | 1 |
. 10g1 | tatuws | 56 | s | s0 | a7 | 1 |
4% 15¢1 | atuws | 54 | 4 | s0o | 374 | 1 |
2091 | tat i+ | 52 | 2 | so | 187 | o/ |
25¢/1 | tatw+ | 52 | 2 | so | 187 | 1 |
5S¢l | watw+r | 56 | s | so | 374 | |
10g1 | twatusr | 54 | 4 | s0o | 200 | 1 |
5% .
15¢1 | wituwsr | 51 | 3 | so | 224 | 1 |
201 | watw+ | 52 | 2 | so | 149 | o/ |
25¢1 | tatu+ | 54 | 3 | s0o | 224 | 1 |
o

Tableau 3.1.11 paramétres de solubilisation pour : Nonionique , R=0, T=60°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] Type VM(%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | atwn- | 53 | s0 | | 1122 |
" 10g1 | atn- | 55 | s0 | | 1871 |
0 15¢1 | Latn- | 54 | s0 | | 1497 |
20¢/1 | watn- | 50 | so | 15 | | 5614 |
25¢1 | tatn- | 54 | so | a4 | /| 1497 |
5¢1 | taitw- | 52 | s0o | 2 | /| 374 |
10g/1 | Lait 1| 2| o | 2 | o | 374 |
2% .
15¢/1 | tatn- | 54 | s0o | 4 | 4 | 748 |
201 | waitw | 5 | 1 | 4 | 187 | 748 |
25¢/1 | Latn- | 54 | s0o | 4 | 4 | 748 |
5¢1 | Latm | 5 | 3 | 3 | 374 | 374 |
10g1 | tatm | 4 | o | 4 | o | 49 |
3% 15¢1 | atwm | 4 | o | 4 | o | 49 |
g
201 | TrBL W | 9o | 6 | 3 | 748 | 374 |
25¢1 | et m | 4 | o | a4 | o | a9 |
5¢1 | Latm | 7 | 6 | 1 | 561 | 093 |
» 10g1 | tait m | 4 | 2 | > | 187 | 187 |
0 15¢1 | waitwm | 24 | 19 | 5 | 1778 | 467 |
20g/1 | TeBLw | 17 | 12 | 5 | 1122 | 467 |
25¢/1 | TeBLW | 14 | 10 | 4 | o935 | 374 |
5¢1 | Laitm | 5 | 4 | 1 | 299 | 074 |
10g1 | watn- | 53 | s0 | 3 | 3743 | 224 |
> 15¢1 | tatm | 14 | 10 | 4 | 748 | 299 |
g
201 | mLBLWM | 12 | 8 | 4 | 598 | 299 |
25¢1 | BLB. W | 8 | | 2 | 449 | 149 |

Tableau 3.1.12 parameétres de solubilisation pour : Non ionique, R=0, T=80°C
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Annexe

[TA] [NaCl] ‘ Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py

5¢1 | waitun- | 59 | so | o | | 4994 |

o 10g1 | watwm | 18 | o | 9 | 4994 | 4994 |
° 15¢1 | tatm | 50 | 16 | 34 | 8879 | 18867 |
20g1 | et | 25 | | 17 | 4439 | 9433 |

25¢1 | Latm | 40 | | 38 | 11,09 | 210,87 |

5¢1 | watm | 62 | 18 | a4 | 4994 | 122,08 |

2 10g1 | waitwm | 50 | 4 | a6 | 1100 | 127,63 |
0 15¢1 |  tatwm | 56 | 28 | 28 | 7769 | 77,69 |
20g/1 | waitwm | 39 | 40 | 277 | 110,98 |

25¢1 | Latwm | 22 | . 20 | 554 | 5549 |

5¢0 | Latm | 49 | | 46 | 554 | 8509 |

» 10g1 | watwm | 53 | 18 | 35 | 3329 | 64,74 |
° 15¢1 | atwm | 48 | 12 | 3 | 2219 | 6659 |
20g/1 |  tatwm | 41 | 10 | 31 | 1849 | 57,34 |

25¢1 | watwm | 34 | 2 | 32 | 369 | 59109 |

5¢1 | witwm | 47 | 1 | 4 | 138 | 6381 |

» 10g1 |  tatm | 35 | 3 | 32 | 416 | 4439 |
° 15¢1 | waitwm | 42 | 16 | 26 | 2219 | 3607 |
201 | tatwm | 39 | | 36 | 416 | 4994 |

25¢1 | tatwm | 50 | 46 | 554 | 6381 |

5¢1 | watm | 50 | 19 | 31 | 2108 | 3440 |

» 10g1 | tatwm | 48 | 16 | 32 | 1775 | 3551 |
’ 15¢1 | watwm | 54 | a4 | so | 443 | | |
20g/1 | watwm | 39 | 14 | 25 | 1553 | 27,74 |

25¢1 | waitwm | 43 | 2 | a1 | 2219 | 4550 |

Tableau 3.1.13 paramétres de solubilisation pour : anionique, R=2, isopropanol, T=80°C
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Annexe

[TA] [NaCl] Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé
5¢1 | watw+r | 51 | 1 | so | ss4 | |
" 10g1 | waitwm | 52 | 8 | a4 | as39| 1 |
° 15¢1 | tatwm | 52 | & | a6 | 3329 | 25527 |
201 | watwm | 21 | o | 21 | o | 11653 |
25¢/1 | tat i+ | 54 | 2 | so | 1100 | /|
5¢1 | w&itw+r | 51 | 1 | s0 | 277 | 1 |
2 10g1 | watwm | 56 | 15 | a1 | 4162 | 113,76 |
’ 15¢1 | watwm | 47 | 5 | a2 | 1387 | 116,53 |
201 |  tatwm | 11 | o | 112 | o | 3052 |
25¢/1 | tatuws | 54 | 5 | s0o | 1387 | 1 |
5¢1 | tatw+ | 53 | 3 | s0 | s84 | /1 |
» 10g1 | watwm | 55 | 11 | 44 | 2034 | 81,39 |
0 15¢1 |  watu+ | 57 | 6 | so | 1100 | 1 |
201 | waitwm | 27 | 1 | 26 | 184 | 4809 |
25¢1 | tatu+ | 54 | 4 | s0 | 739 | 1 |
5S¢l | waitw+r | 57 | 7 | so | om | /|
10g1 | watwm | 2 | 1 | 1 | 138 | 138 |
4% .
15¢1 | wtatuw+ | 50 | o | s | o | s |
20g/1 | Lait m | 5 o | 5 | o | 693 |
25¢1 | watw+ | s6 | 7 | so | 971 | o/ |
5¢1 | tatw+ | 53 | 3 | s0 | 332 | / |
10g1 |  waitm | 52 | 9o | 43 | o998 | 47,72 |
3% 15¢1 | watuws | 51 | 1 | so | 110 | 1 |
g
20g/1 | tait u+ | 21 | 1 | 22 | 110 | 2441 |
25¢1 | tatu+ | 54 | a4 | s0o | 443 | 1 |

Tableau 3.1.14 paramétres de solubilisation pour : anionique, R=2, isopropanol, T=60°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] Type | VM(%)| Ve(%) | Vi(%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe P
5¢1 | tatue | 509 | 21 | so | 780 | 1 |
10g1 |  Lait n+ | 527 | | 50 | 2094 | 1 |
1% .
15¢1 |  Lait u+ | 58 | 50 | 1497 | 1 |
201 | tatu+ | 58 | 12 | s0o | as901 | 1 |
25¢/1 | tat i+ | 58 | 7 | s0o | 2620 | /|
5S¢l | waitw+ | 51 | 1 | so | 18| /|
10g1 | vatu+ | 56 | 6 | s0 | 1120 s |
2% .
15¢1 | twatusr | 58 | 9o | s0o | 1684 | 1 |
20g/1 |  watwm | 4 | 15 | so | 2807 | 1 |
25¢1 | watw+ | 52 | 2 | so | 374 | o |
5¢1 | 1w | 51 | 8 | 43 | 998 | 5365 |
10g1 | Lait | 2| 1| 1| 124 | 124 |
3% .
15¢1 | waitm | 53 | 8 | 45 | o998 | 5614 |
20g1 | tatu+ | 54 | 4 | s0o | a9 | s |
25¢1 | tatu+ | 53 | 3 | so | 374 | 1 |
5¢1 | watw+ | 55 | s | s0 | a7 | 1 |
. 10¢g1 | atu+r | 51 | 1 | s0 | o093 | s |
4% 15¢1 | waitwm | 50 | 8 | a4 | 748 | 41,17 |
20g/1 | tatw+ | 56 | e | s0o | s61 | /|
25¢/1 | tat o+ | 52 | 2 | so | 187 | /|
5¢1 | waitw+r | 53 | 3 | s0 | 204 | /1 |
10g1 | wituws | 56 | 6 | s0 | 449 | 1 |
5% .
15¢1 | watus | 52 | 2 | so | 149 | 1 |
201 | tatu+ | 54 | s | so | 374 | 1 |
25¢1 | watuws | 56 | e | so | 449 | 1 |

Tableau 3.1.15 paramétres de solubilisation pour : Nonionique , R=2, isopropanol, T=60°C
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Annexe

[TA] | [NaCl] ‘ Type | VM(%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5S¢l | tous | 51 | 1 | s0 | 374 | I
o, 10g1 | t™w | 59 | s | o | | 3368 |
’ 15¢1 | t™w- | 57 | s0o | 7 | 1 | 2620 |
20g1 | Ttrw- | 54 | so | a4 | 4 | 1a97 |
25¢1 | tw- | 54 | s0o | 4 | 1 | 1497 |
5¢0 | 1w~ |57 | so | 7 | 1 | 1310 |
10 g/1 | Les deux Tr. | 0 | | | / | 0 |
2%
15¢1 | 7w+ | 57 | 7 | s0 | 1310 9358 |
20e/1 | rait m | 6 | 1 | s | 187 | 93 |
25¢1 | Lait m | 2 | o | 2 | o | 374 |
5¢0 | tatwm | 13 | 3 | 10 | 374 | 1247 |
> 10g1 | BL.BLW | 20 | 10 | 10 | 1247 | 1247 |
0 15¢1 | vLait m | 4 | 1 | 3 | 124 | 374 |
20g1 | tatu+ | 54 | a4 | s0 | 499 | / |
25¢1 | Lait m | 9 | 4 | 5 | 49 | 623 |
5¢0 | Latm | 5 | o | s | o | a67 |
10g/1 | Lait m | 6 | 1 | 5 | 093 | 467 |
4% .
15¢1 | et m | 9 | o | 9o | o | 842 |
201 |  tew- | 57 | s0 | 7 | 1 | 655074959 |
25¢1 |  tatwm | 20 | 10 | 10 | 935 | 935 |
5¢1 | tatuw- | 52 | s | 2 | 4 | 149 |
» 10g/1 | tesdeuxTr. | 28 | 14 | 14 | 1048 | 1048 |
o 15¢1 | BLB. W | 4 | 2 | 2 | 1407 | 149 |
201 | mLBLW | 96 | 7 | I / |
25¢1 | atwm | 16 | 16 | | 11,97 | o |

Tableau 3.1.16 paramétres de solubilisation pour : Nonionique, isopropanol , R=2, T=80°C
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[TA] [NaCl] ‘ Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | tatu+ | 58 | 8 | 50 | 2042]| /1 |
o 10g1 | watuws | 56 | 6 | s0o | 2207 | 1 |
0 15¢1 | watwm | 35 | 8 | 27 | 2942 | 9931 |
201 | watwm | 20 | a4 | 16 | 1471 | 5885 |
25¢1 | waitwm | 43 | 10 | 33 | 3678 | 121,39 |
5¢l | waitw+r | 57 | 8 | so | wam| 1 |
2 10g1 | watu+r | 59 | 10 | s0 | 183 | 1 |
’ 15¢1 | at s | 57 | 8 | s0o | 7| 1 |
20g/1 |  watwm | 20 | 12 | 8 | 2207 | 1471 |
25¢/1 |  Latm | 48 | 6 | 42 | 1103 | 77,24 |
5¢1 | watw+r | 57 | 7 | so | 8s8 | /|
10g1 | tatuws | 55 | s | s0 | 613 | 1 |
3% 15¢1 | tatuws | 55 | 6 | s0 | 735 | 1 |
g
20g/1 | tatuws | 55 | e | s0o | 73 | /|
25¢1 | watuws | 55 | e | so | 735 | 1 |
5¢1 | Latu+r | 54 | a4 | s0 | 367 | 1 |
10g1 | watuws | 56 | 6 | s0 | s5 | 1 |
4% .
15¢1 |  Lait m | 4 | 4 | o | 367 | o |
201 | waitwm | 3 | g | 27 | 735 | 2482 |
25¢1 |  tatwm | 8 | 6 | a7 | s51 | 4322 |
5% | 5¢1 | Latw+ | 58 | 8 | s0o | 58 | 1 |
| 10g1 | watwm | 56 | e | so | 441 | 1 |
. 15gM0 | Latu+ | 56 | e | so | 441 | 1 |
| 20g1 | ratw+ | 56 | e | s0 | 441 | o |
| 25g/1 | Latu+ | 54 | a4 | s0 | 2904 | o |

Tableau 3.1.17 paramétres de solubilisation pour : [anionique]=[Non ionique], T=80°C
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[TA] [NaCl] Type V.M (%) | V(%) Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | atu+ | 56 | 6 | s0 | 2207| 1 |
. 10g1 | watuws | 56 | 6 | s0o | 2207 | 1 |
1% 15¢1 | watus | 56 | 6 | s0 | 2207 | 1 |
201 | tatn+ | 60 | 10 | s0o | 378 | o/ |
25¢/1 | tatwm | 48 | 2 | a4 | 73 | 1 |
5¢1 | Laitn+ | 56 | 6 | 50 | 1103]| 1 |
10g1 | Latun+s | 56 | 6 | 50 | 1103]| 1 |
2% .
15¢/1 | tatuws | 56 | 6 | so | 1103| / |
201 | tatu+ | 58 | 8 | s0o | 1wa71 | 1 |
25¢1 | watuws | 56 | e | so | 1103| / |
5¢1 | tatu+ | 56 | 6 | s0 | 73 | 1 |
10g1 | tatuws | 56 | 6 | s0 | 735 | / |
3% .
15¢1 | watuws | 56 | 6 | s0o | 735 | 1 |
20g1 | tatu+ | 58 | 8 | s0 | 980 | s |
25¢1 | watuws | 56 | e | so | 734 | 1 |
5¢1 | tatw+r | 58 | 8 | so | 735 | |
10g1 | vtatu+ | 58 | 8 | s0 | 73 | / |
4% .
15¢1 | waitwm | 4 | 2 | 2 | 18 | 108 |
201 | watw+ | 60 | 10 | s0 | 919 | / |
25¢1 | Latu+ | 54 | 4 | so | 367 | 1 |
5¢1 | Latw+ | 56 | 6 | s0 | 441 | 1 |
10g1 | watuws | 55 | e | s0 | a4 | 1 |
5% .
15¢1 | watuws | 55 | e | s0o | a4 | 1 |
201 | tatu+ | 55 | e | so | a4 | 1 |
25¢1 | waitwm | 46 | a4 | 42 | 294 | 3089 |

Tableau 3.1.18 paramétres de solubilisation pour : [anionique]=[Non ionique], T=60°C
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[TA] [NaCl] ‘ Type VM (%) | Ve(%) | Vi(%) ‘ ‘
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py

5¢1 | tatwu+ | 59 | o | s0 | 1698 | / |

o 10g1 | watwm | 51 | 122 | s0 | 2264 | 1 |
o 15¢1 |  tatwm | 45 | a4 | a1 | 754 | 77,37 |
201 | watu+ | 52 | 2 | so | 377 | 1 |

25¢/1 | tatw+ | 52 | e | so | 1132]| o/ |

5¢1 | watm | 20 | 6 | 23 | 566 | 21,70 |

2 10g1 | watm | 20 | 4 | 25 | 377 | 2358 |
’ 15¢1 | waitwm | 37 | 4 | 3 | 377 | 31,13 |
20g/1 | watwm | 46 | 6 | 40 | s66 | 37,74 |

25¢/1 | tatusr | s6 | e | s0o | se6 | 1 |

5g/1 | lesdeuxTr. | o | o | o | o |

10g1 | atus | 28 | 4 | 24 | 251 | 1509 |

3% 151 | lesdeuxTr. | o | o | o | o |

g

201 | tatu+ | 56 | e | so | 377 | 1 |

25¢1 | tatu+ | 54 | a4 | so | 251 | 1 |

5¢1 | atw+ | 17 | a4 | 13 | 18 | 613 |

» 10g1 | et | 14 | 6 | 8 | 283 | 377 |
0 15¢1 | watwm | 47 | 8 | 39 | 377 | 1839 |
20¢/1 | watwm | s8 | 8 | so | 377 | 1 |

25¢1 | waitwm | 26 | 4 | 22 | 18 | 1037 |

5¢1 | Laiti+ | 12 | 4 | | 150 | 301 |

10g1 | tatwm | 10 | 4 | 150 | 226 |

S 15¢/1 | tatuws | 54 | 4 | so | 150 | / |

g
20g/1 | tatws | sz | 8 | s | 301 | / |
25¢/1 | tatuws | 20 | 8 | 12 | 301 | 452 |

Tableau 3.1.19 paramétres de solubilisation pour : 2[anionique]=[Non ionique], T=80°C
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[TA] [NaCl] Type V.M (%) | V(%) Vi (%)
microémulsion solubilisé | solubilisé Pe Py
5¢1 | watw+r | 57 | 7 | s0 | 1320 /1 |
. 10g1 | watuws | 57 | 7 | s0o | 1320]| 1 |
1% 15¢1 | watu+ | 46 | 6 | s0 | 1132 | 1 |
20g/1 | tatw+ | 46 | e | s0 | 1132]| |
25¢/1 | tat i+ | 46 | e | s0 | 1132]| /|
5¢1 | atu+ | 58 | 8 | s0 | 784 | 1 |
10g1 | watusr | 54 | 4 | s | 377 | 1 |
2% .
15¢1 | tatus | 54 | a4 | s0o | 377 | 1 |
20g1 | ratu+ | 56 | 6 | s0 | se6 | 1 |
25¢1 | tatu+ | 56 | 6 | s0 | se6 | 1 |
5¢1 | tatw+r | 58 | 8 | so | 503 | /|
10g1 | watuws | 54 | 4 | s0 | 25 | 1 |
3% .
15¢1 | tatuws | 56 | e | s0 | 377 | 1 |
201 | tatu+ | 56 | e | s0o | 377 | 1 |
25¢1 | tatu+ | 56 | e | so | 377 | 1 |
5S¢l | watu+r | 56 | e | so | 283 | /|
10g1 | tatu+ | 56 | 6 | s0 | 283 | 1 |
4% .
15¢1 | tatu+ | 58 | 8 | s0 | 377 | 1 |
201 | tatu+r | 358 | 8 | s | 377 | 1 |
25¢/1 | mBLBL.W | 10 | 6 | 44 | 283 | 2075 |
5¢1 | tatw+ | 53 | 4 | s0 | 150 | / |
10g1 | tatuws | 56 | & | s0 | 226 | 1 |
5% .
15¢1 | watuws | 56 | 6 | s0 | 226 | 1 |
20g1 | tatun+ | 58 | 8 | s0 | 301 | 1887 |
25¢1 | BLB. W | 8 | 4 | 4 | 150 | 150 |

Tableau 3.1.20 paramétres de solubilisation pour : 2[anionique]=[Non ionique], T=60°C
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Tableau 3.2.1 caractéristiques physico-chimique de I’eau d’injection (reconstitu¢) de

gisement Tin Fouye (couche Lias).

En (ppm)
Na' 1560
K' 77
L 0.3
Ca™” 300
St 0.8
Cr 208
Co; 24
HCO; 189
SO, 1267
PH 8.37
Viscosité a pw = 0.41 cp
Compressibilité Cw = 0.5 10*-4 v/v/kg/cm2
FVF initial Bw =1.02 m3/m3
Salinité moyenne [Nacl] =8 g/l

Tableau 3.2.2 Caractéristiques de 1’huile brute de Tin fouye

Pression initiale du gisement Pi=126 kg/cm2
Temperature du gisement T =68°C
Pression de bulle Pb =4 kg/cm2
FVF initial Boi =0.025 m3res/m3std
GOR de dissolution initial Rsi = 0.68 m3/m3
Densité de I'huile de stockage do =0.832
Viscosité de 1'huile po=1.915cp
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[TAV[Ale]| [TA]% Type VM (%) | Ve®%) | Vi(%) ‘ ’
microémulsion solubilisé | solubilisé

1 | opaquem | 3 | 2 | 1 | 38 | 101 |

Pent. 2 |  opaquemn | 6 | 4 | 2 | 38 | 101 |

R=1.6 3 | temarm | 78 | s8 | 2 | 370 | 127 |

4 | Temarm | 11,7 | 2 | 97 | o096 | 464 |

5 | Temarwm | 155 | 2 | 135 | o076 | 517 |

1| / 0 | o | o | o | o |

2| / 0 | o | o | o | o |

Peft' 3 | Maropam | 4 | 2 | 2 | 127 | 127 |

4 | Maropall | 117 | 97 | 2 | 463 | o096 |

5 | Mar.Opalll | 4 | 2 | 2 | o076 | 076 |

1 | opaquem | 4 | 2 | 2 | 38 | 383 |

Pent. 2 |  opaquem | 4 | 2 | 2 | 101 | 101 |

R=1 3 | opaquemml | 55 | 35 | 2 | 223 | 127 |

4 | Temarm | 11,7 | 2 | 97 | o096 | 464 |

5 | tmarm | 174 | 2 | 154 | o076 | 589 |

1| / 0 | o | o | o | o |

Anionique. o) | / | 0 ‘ 0 ‘ 0 | 0 | 0 |

Sans 3 | Maropam | 49 | 39 | 1 | 249 | o0p4 |
Alcool

4 | MarOpall | 68 | 58 | 1 | 277 | o048 |

5 | MarOpall | 68 | 58 | 1 | 222 | o038 |

1| / 0 | o | o | o | o |

Nonio 2| / 0 | o | o | o | o |

ans 3| / o0 | o | o | o | o |

4 | / 0 | o | o | o | o |

5 | / 0 | o | o | o | o |

Tableau 3.2.3 parametres de solubilisation obtenus avec le brute et ’eau d’injection
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Tableau 3.2.4 parameétres de solubilisation obtenus avec le brute et I’eau d’injection

[TAJ[Ale] | [TAl% | Twe | VM(%) | Vo) | Vi(%)

‘ microémulsion solubilisé | solubilis¢ |  Pe ‘ P ‘

1% | noir |1+ | 52 | 2 | 50 | 3,83 | / |

Isop. 2% | noir 11+ | 52 | 2 | 50 | 191 | /|
R=0.5 3% | noir 11+ | 52 | 2 | 50 | 1,27 | / ‘
4% | noirn+ | 52| > | s0o | o9 | 1 |

5% | noirn+ | 52| 2 | s0o | o | 1 |

1% | / | 0o | o | o | 38 | 1 |

Isopr 2% | opaquem | 78 | s8 | 2 | s885 | / |
R=4 3% |  opaquem | 59 | 39 | 2 | 240 | 127 |
4% |  opaquelll | 4 | 2 | 2 | o9 | 096 |

5% | opaquell | 4 | > | 2 | o7 | o076 |

1% | noirn+ | 52| 2 | s0o | 38 | 1 |

Isopr 2% | noir 11+ | 54 | 4 | 50 | 38 | 1 |
R=2 3% | opaquem | 59 | 39 | 2 | 248 | 127 |
4% |  opaquemn | 4 | 2 | | 09 | 096 |

5% | opaquenn | 4 | 2 | | 076 | 076 |

1% | noir+ | 54 | 4 | so | 765 | 1 |

Isopr 2% | norm+ | 56 | 6 | 5 | 574 | 1 |
R=1 3% | / o0 | o | o | o |
4% | / | 0o | o | o | o |

5% | Mar.Opa.1l | 78 | 58 | | 223 | o076 |

Tableau 4.4 les conditions opératoires du diffractométre

Radiation K, du cuivre 1.5418 A”
Monochromateur arriére courbe en graphite
Haute tension pour les argiles 40KV et 30mA
Haute tension pour les poudres 30KV et 20mA
Fente de reception 0.2 mm

Fente de diffusion 1°

Detecteur a gaz proportionnel (Xénon + CO5)

Vitesse goniométrique 2° /min

Angle d’exploration pour les argiles 1a3le

Angle d’exploration pour les poudres 24 a 34°
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Minéraux non argileux %

Minéraux argileux %

]

Somme & K XX

Pyrite ~ -~ B =

Halite = =~ _ — _ —

Barytine - - - |-

Anhydrite * = — |-
Gypse -~ |~ < 1< |
Plagioclases _ - 4 - _ = 4 - _
Orthoclases _ = 7 =~ _ ~ 7 ~ _
Sidérite. |~ 1~ |~ |~ |
Dolomite _ = i ~ _ ~ i ~ _
Calcite _ = 7 =~ _ ~ 7 ~ _

Quartz 2 |2 |z |2

Cristallinité

Somme m m m m
Interstrat. I-C _ = 7 = _ — 7 ~ _
Interstrat. m-_ = 7 =~ _ ~ 7 ~ _
Vermiculite :_ - 7 - _ — 7 - _
Mont. 14A |~ |~ |~ < |
Mont. 12A 7 ~ 7 ~ 7 ~ 7 ™~ ;
Clorite Gon. _ ~ 4 ~ _ ~ 4 ~ _
Chlorite _ ~ 4 ~ _ ~ 4 ~ _

Illite - - =

ERFRE

Kaolinite. — — = | =

o0 >~ o0 v

Q S ISTRIES

ol e el

Q S ISTRIES
= Jo e [+ |

Tableau 4.3 résultats d’analyse méniralogique par RX.
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