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Résumé

Etude des propriétés rhéologiques des fluides de forage a base de biopolymeres

Résume - La lignine est la deuxiéme ressource de biomasse le plus abondant sur la planete. Elle
représente environ 30% en poids en masse séche de la biomasse lignocellulosique.

L’objectif de cette recherche est de fabriquer un polymere respectueux de I’environnement a partir
de fibres de palmier dattier.

Dans cette etude, nous synthétisons la lignine a partir du bois de palmier dattier, une lignine Kraft
serait précipitées a partir de liqueur noire en utilisant 1’acide sulfurique comme réactif. Cette
lignine serait purifiée et comparées a lignine commerciale. Des études de caractérisation
structurelle et de quantification des groupes chimiques ont été réalisées. La lignine alcaline purifiée
et lignine commerciale ont ensuite été caractérisees.

Parallélement, leur influence sur le comportement d’écoulement du fluide de forage est testée.
L’effet de liquéfaction de la lignine dans systémes bentonite/eau a été confirmé et le modéle
comportement rhéologique de ce type de substitution est enregistré. Ce type de comportement de
remplacement montre une bonne efficacité pour la stabilisation de la boue. La lignine commerciale
et lignine purifiée ont la méme structure et méme effet sur les propriétés rhéologiques des fluides
de forage.

Mots-clés : Palmier dattier. Lignine. Boue de forage. Rhéologie



Abstract

Study of the rheological properties of drilling fluids based on biopolymers

Abstract - Lignin is the second most abundant biomass resource on the planet. It represents

approximately 30% by weight in dry mass of the lignocellulosic biomass.

The objective of this research is to manufacture an environmentally friendly polymer from date
palm fibers. In this study, we synthesize lignin from date palm wood, a Kraft lignin would be

precipitated from black liquor using sulfuric acid as a reagent.

This lignin would be purified and compared to commercial lignin. Structural characterization and
quantification studies of chemical groups have been carried out. The purified alkaline lignin and

commercial lignin were then characterized from a molecular point of view and by thermal analysis.

At the same time, their influence on the flow behavior of the drilling fluid is tested. The
liquefaction effect of lignin in bentonite/water systems was confirmed and the rheological behavior
of this type of substitution was modeled. This type of replacement behavior shows good efficiency.
For stabilizing mudstone.

It was found that commercial lignin and purified lignin have same structure and same effect on the

rheological properties of drilling fluids.

Keywords- Date palm. Lignin. Drilling mud. Rheology
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Introduction Générale

Introduction Générale

Le pétrole et le gaz jouent un réle important dans notre civilisation depuis plus d’un siécle en
raison de 1’utilisation abondante de ces ressources naturelles dans divers secteurs (industrie
chimique, énergie, etc..). Les fluides de forage sont largement utilisés dans 1’exploitation en raison
de leurs avantages dans le forage de puits de pétrole. Le role de la boue de forage est multiple. Elle
transporte les éclats de roche a la surface, maintient la pression en fonction des formations
rocheuses, lubrifie et refroidit les outils. Il existe deux principaux groupes de fluides de forage :
les fluides de forage ont base d’huile et les fluides de forage a base d’eau. Cependant, ces liquides
sont une menace pour I’environnement, et apres chaque processus d’exploration, la grande quantité
de déchets extraits du sous-sol se releve étre des roches solides contenant une certaine quantité de
liquides d’exploration, qui peuvent étre éliminés. Les boues de forage a base d’eau ont été utilisées
dans la plupart des processus de forage car elles sont bon marché et respectueuses de

I’environnement.

La bentonite n’est pas le seul élément visqueux dans les fluides de forage a base d’eau. Les
polymeéres sont souvent ajoutés aux fluides de forage afin qu’ils puissent remplir un certain nombre
de fonctions qui leur conférent les bonnes propriétés et permettent des opérations de forage en
douceur. En effet, I’ajout de polyméres aux fluides de forage produit des modifications importantes

des propriétés rhéologiques et aident 1’opération de forage.

L’utilisation des ressources fossiles dans la boue de forage a fait 1’objet de nombreux débats
concernant les préoccupations environnementale et les codts élevés. Aujourd’hui, I’industrie
s’oriente de plus en plus vers 'utilisation de nouvelles ressources naturelles renouvelables issues

de la biomasse lignocellulosique.

Notre étude, s’intéresse a la valorisation d’un polymeére biosourcé appelé « lignine » extrait a partir
de déchet de palmier dattier algérien par le procédé Kraft. Son pouvoir émulsifiant et sa capacité
tension active justifié sa valorisation comme fluidifiant dans les fluides de forages. A cet effet, un
protocole expérimental est tracé afin d’abord, d’extraire et purifier la lignine, puis étudier ses
caractéristiques physiques et chimiques avant d’expérimenter son pouvoir fluidifiant et tester son

influence sur le comportement rhéologique en systéme de boue a base d’eau.

Afin de vérifier la qualité de la lignine extraite au laboratoire et son effet sur la boue de forage,

une étude comparative avec la lignine commerciale est réalisée.

Notre mémoire est présenté en deux grandes parties, la premiéere est une synthése bibliographique,

organisée autour d’un chapitre intitulé comme suit :



Introduction Générale

e Etude bibliographique sur les forages ou nous exposons les fluides de forage, la biomasse

et le palmier dattier.
La deuxiéme partie est consacrée a I’étude expérimentale et présentée en deux chapitres :

e Le premier chapitre expose les protocoles expérimentaux et les techniques d’analyses
utilisées, puis les matiéres premieres et les différents réactifs sont abordes.

e Le deuxiéme chapitre est dédié aux résultats et discussions sur I’identification des produits
extraits dans chaque étape et 1’¢tude de D’effet de la lignine sur le comportement

rhéologique de la boue de forage a base d’eau.

Dans la fin de mémoire, nous mettons une conclusion qui résume les résultats obtenus, et

présentations les verrous pour la valorisation efficace de la lignine.
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Chapitre I : Biomasse Lignocellulosique

I- Bioraffinage :

Le bioraffinage est le processus de transformation de la biomasse en produits bio basés (aliments, produits
chimique et matériaux) et en bioénergie (biocarburants, électricite, et chaleur). Dans une démarche de
durabilité, bioraffineries du futur devront valoriser au mieux la plante entiere pour produire des molécules
jusqu’ a présent fabriquées a partir du pétrole, tout minimisant I’empreinte environnementale. Les bio
raffinages des premiéres générations partent de la partie alimentaire de la biomasse (sucre, amidon ; huile
végétale) tandis que celles de deuxieme génération partent de la biomasse non alimentaire constituée
principalement de cellulose, d’hémicelluloses et de lignine. Comme dans la partie alimentaire de la
biomasse, le glucose est aussi présent dans la biomasse lignocellulosique mais de maniere moins accessible.
[1]

I1- Biomasse lignocellulosique

La biomasse est reconnue comme un sucre d’énergie propre et renouvelable possédant un potentiel
important pour remplacer, sur le marché de 1’énergie les combustibles fossiles conventionnel. A la
différence des autres eénergie renouvelables, la biomasse libére lors de son utilisation (par combustion) du
dioxyde de carbone dans I’atmosphére. Cependant, cette combustion par photosynthése, un équilibre et
obtenu et le bilan théorique sur le dioxyde de carbone produit est donc neutre : I’utilisation de la biomasse
comme source d’énergie rentre dans le cycle naturel du carbone (figure 1.1), ce qui fait la biomasse une
source d’énergie renouvelable [2].

La biomasse est en abondance et cette place comme troisieme source d’Energie apres le pétrole et le

charbon.
« Définition

Le terme biomasse signifie au sens large la masse totale des organismes vivants présents dans un milieu
naturel donné. Depuis le premier choc pétrolier en 1973, ce concept s’applique aux produits organiques
végetaux et animaux utilisés des fins énergétiques agronomiques En somme , il s’ agit de I’ensemble de la
maticre organique d’origine végétale, animale ainsi que ses produits issus de différentes transformation
(les déchets organiques) différentes sources de la biomasse lignocellulosique la ressource de biomasse
lignocellulosique peuvent aussi bien des résidus agricoles et forestiers ou des sous -produits de

transformation du bois que de culture dédiée, qu’ s’agisse de plants ligneuses ou de plantes herbacées.[3]
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Figure I-1 : Les différentes sources de la biomasse lignocellulosique

I11-1-Composants structurelles de la biomasse lignocellulosique

La matiére lignocellulosique est le constituant principal de la paroi cellulaire des plantes, elle est la source
de carbone renouvelable la plus abondante de la planéte. Elle constituée de trois éléments qui sont la
cellulose, I’hémicellulose et la lignine [4]

A Tintérieur de la biomasse lignocellulosiques, ces trois macromolécules s’entremélent et forment une
structure tridimensionnelle complexe et tres résistante, maintenue par des liaisons hydrogene et des liaisons

covalentes, qui résiste aux attaques de phytopathogeénes et confere de la rigiditeé.

Aux plantes La proportion et la nature de chacune des macromolécules sont fonction de 1’origine botanique

de la matiére [5] (Tableau I-1).
Tableau I-1 : Composition de biomasse lignocellulosique [6]

Cellulose Hémicellulose Lignine
Bois dur 40 -55% 24 -40% 18 —25 %
Bois tendre 45 —-50 % 25-35% 25-35%
Pailles 30-43% 22-35% 15-23%
Herbes 25-40% 35-50% 10 -30 %

11-1-1-Les Extractibles

Les extractibles sont des molécules de poids moléculaire moyen au faible qui peuvent étre retirées des

cellules végétales par extraction au solvant sans affecter la structure cellulaire du matériau ni ses propriétes
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mécaniques. Dans ’extraction du bois, les matieres extractibles représentent une faible proportion du
matériau, généralement moins de 10%. Les substances extractibles peuvent inclure des centaines de
molécules différentes qui peuvent étre classées de differentes maniéres, par exemple en fonction de leur
polarité ou du solvant dans lequel elles sont solubilisée, ou organisées en familles de produits chimiques, a
titre d’exemple, les extrait du liege comprennent les n-alcanes, les n-alcools, les cires, les triterpenes, les
acides gras, les glycérides, les stérols, les phénols et polyphénols. Ils sont généralement classés en deux
groupes :

Les aliphatiques solubilisé dans des solvants de faible polarité (par exemple, I’hexane, le dichlorométhane,
le chloroforme) et le composé phénoliques extraits par des solvants polaires (par exemple, 1’éthanol et
eau).[7]

11-1-2-La Cellulose

La cellulose est la molécule organique la plus abondantes sur la terre : cet homo-naturel est le constituant
principal de la paroi cellulaire de nombreux végétaux (et notamment des plantes et des arbres) avec une
teneur variant de 15% a 99%.

La cellulose est un polysaccharide de la série des B-D- glucanes. Don motif répétitif est le cellulose
(figure 1-2) : il est constitué de deux B-D glucopyranoses (glucoses) dans leur conformation chaise C une

liaison glycosidique p1-4

OH

1o O o)

Figure 1-2 : Représentation de la chaine de cellulose

La cellulose est constituée a plus de 95% de glucose, mais certains sucres tels que le galactose, le mannose
ou les xyloses peuvent étre incorporeés en petite quantité dans les chaines le nombre de maillons de glucose
(ou degré de polymérisation) vrai suivant 1’origine de la cellulose.

Les macromolécules de cellulose sont susceptibles de former de multiples liaisons hydrogene
intramoléculaires, mais également intermoléculaires qui s’établissent d’une macromolécule a une autre, a
partir des groupements hydroxyles, les chaines de cellulose peuvent donc s’associer et ainsi constituer des

microfibrilles de taille variable, dans lesquelles certaines régions sont hautement ordonnées (zones
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cristallines) et d’autres moins (zones amorphes). La réunion de ces fibrilles constitue des fibres, forme sous

laquelle se présente la cellulose.

11-1-3-Les hémicelluloses

Les hémicelluloses représentent le 3¢me composant principale juste apres la cellulose et la lignine avec une
proportion en poids d’a peu prés 25% de la biomasse. Elle constitue une famille tres diversifiée de
molécules, qui ont en commun avec la cellulose la liaison glycosidique B (1.4). [8]

Les hémicelluloses sont des copolyméres de différents types de C5 et C6 Qui existent également dans la
paroi cellulaire de la plante. Les hémicelluloses sont des hétéropolysaccharides ramifies peu polymérisés
et constitues de différentes unités monosaccharidiques telles que le glucose, le mannose. Le galactose,
I’arabinose et le xylose (Figure 1-3). Elles ont des ramifications courtes (~50-200) et amorphes, ce qui les
rend partiellement solubles sans 1’eau. Les hémicelluloses sont capables de se lier a la cellulose par de
multiples liaisons par pont hydrogene et a la lignine par des liaisons covalents. Ces polymeres ne sont pas
cristallins et sont plus accessibles a I’hydrolyse que la cellulose. Les hémicelluloses présentent une structure
en batdnnets aves des ramifications et des chaines latérales repliées dans la chaine principale par liaison

hydrogene. [9]
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Figure 1-3 : Structure chimique de I’hémicellulose.[10]

11-1-4-La lignine

La lignine est la deuxieme matiere organique la plus abondante su la terre apres la cellulose Elle rigidifie
la paroi cellulaire et c’est grace a elle que les records de taille du monde vivant sont atteints par des végétaux
terrestres. La lignine est un polymere tridimensionnel amorphe de nature phénolique [11]. Elle résulte d’une

polymérisation oxydative des trois alcools phénoliques de (figure 1-4).



Chapitre | :

Biomasse Lignocellulosique

C’est une partie intégrale des matériaux lignocellulosiques avec une quantité relative variant

approximativement de 10-30% bien que certains matériaux comme la fibre de coco, contiennent des

quantités beaucoup plus élavées en lignine (45%).[12]
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Figure 1-4 : les trois principaux monolignols qui donnent naissance a la lignine et numérotation des

carbones des monolignols
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Figure 1-5 : structure de la molécule de lignine

Les lignines contribuent a la rigidité des parois cellulaires, et ainsi au port erigé des végetaux supérieurs

terrestres (Moro-Gaudry). Ainsi par leur propriétés les lignines ont permis, au cours d’évolution, le passage

du port rampant (mousses) au port dresse (arbres) plus favorable a la capture de la lumiere. De plus, leur

implication dans la constitution du systéme vasculaire, vaisseaux et trachéides a contribué a la constitution

d’un systeme de circulation de la séve brute (eau et sels minéraux). Leur hydrophobicité contribue
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également a une meilleure conduction de la séve brut. La présence des lignines n’est pas toujours favorable.
Elles sont extrémement résistantes a la dégradation. En format des liaisons a la fois avec la cellulose (liaison
hydrogéne) et les hémicelluloses (liaisons directe ou indirecte via les esters féruliques portés par les
hémicelluloses) elles créent une barriere hydrophobe a tous les solutions ou enzymes, et limitent ainsi la

présentation des enzymes lignocellulosique au sien de la structure partiale.[13]

Les études de la structure des lignines restent difficiles car les relations entre ce polymere et les autres
constituants de la paroi cellulaire sont mal connues. Elles ne peuvent étre dissociées des autres constituants
des paroi végetales qu’apres des traitement physique ou chimiques énergiques qui alterent en partie leur
intégrité structure.

11-1-4-1-Composition chimique de la lignine

La lignine est une biomolécule, plus précisément une famille de macromolécules poly phénoliques, qui est
un des principaux composants de bois avec la cellulose et les hémicelluloses. Ce biopolymere est présent
principalement dans les plantes vasculaires et dans quelques algues coralligénes, ce qui suggére une
convergence évolutive de la biosynthése des lignines entre ces algues et les trachéophytes. Ses principales
fonctions sont de conférer de la rigidité et de la résistance mécanique aux parois cellulaires, ainsi que
d’apporter une imperméabilité a I’eau et une résistance a la décomposition. Bien qu’elle puisse étre présent
une quantité importante au sein de certaines plantes herbacées, la lignine est en moyenne beaucoup plus
abondante chez les plantes ligneuses. Ainsi la teneur en lignine est de 14 a 34 % dans le bois dur des arbres
angiospermes, et de 21 a 37 % dans le bois tendre des arbres gymnospermes. La lignine est principalement
localisée dans les lamelles moyennes, c’est-a-dire entre les cellules, mais est également présente a
I’intérieur méme de celles- ci- réseau tridimensionnel hydrophobe complexe, les unités structurelles de la
lignine sont des unités phényle-propanes. Apres la cellulose (constituant 35a 50% de la biomasse végétale
terrestre) et 1’hémicellulose (30a 45%), la lignine forme la troisiéme famille de composé par ordre
d’abondance dans les plantes et dans les écosystemes terrestres ou domaine la biomasse végétale mort ou
vive. Son abondance explique qu’elle fasse 1’objet de recherche en vue de valorisation autres que ses
utilisations actuelles en bois d’ceuvre et en combustible.[14]

11-1-4-2-Structure de la lignine

La différence entre ces trois unités est due au nombre de groupe méthoxyle substitues sur le cycle
aromatique. En fait la position trois de cycle aromatique du groupement conifere est occupée par un groupe
méthoxyle. Pour le groupement sinapyle, les position trois et cing sont occupée par ces groupements, alors
que le groupement P-coumaryle n’est pas substitué¢ par un groupement méthoxyle. Différentes especes
végétales ont des rapports différents de ces trois unités phénylpropanoides. Par exemple chez

gymnospermes, la plupart des unités dérivent de précurseurs de guaiacyl, alors que chez les angiospermes,
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le rapport des unités des precurseurs de syringyl est équilibré. Un troisieme monolignol P-coumaryl est
moins présent au contraire il est observé dans deux autres unités de guaiacyl est syringyl chez les plantes
herbacees. Diverses liaisons entre unités ont été identifiees dans les macromolécules de lignine.

Il contient principalement des liaison éther (C-O-C) y compris la liaison (B-O-4) la plus important dans la
lignine. Ce pendant d’autres éthers et liaisons carbone-carbone peuvent étre observés a des niveaux

inferieures.

I11-Palmier dattier

Le palmier dattier (Phoenix dactylifére L, il Ja5 ) ou « date palm » en anglais est une espéece adaptée
aux conditions environnementales tres ensoleillées et seches. Afin de distinguer la variété de palmier dattier,
a haute valeur nutritive est indisponible.
L’identification précoce des cultivars reste difficile en dehors de 1’utilisation d’autres marques
morphologiques ou de types isoenzymes et de fragmentes d’ ADN séparés par électrophorése, car le premier
fruit n’est attendu qu’aprés environ 5 a 8 ans. Les palmier dattier sont actuellement menacés par plusieurs
maladies dont la fusariose appelée Bayoud, qui est endémique dans les pays du Maghreb (Afrique du nord).
Etant donné la fécondité trés limitée des rejets produits a la base de la plante, Phoenix dactylisera est
actuellement multiplié par culture in vitro [15].
Ce monocotylédone n’est pas un arbre au sens botanique car il ne produit pas de vrai bois. Par conséquent,
il est incorrect d’utiliser le terme arbre pour désigner les palmiers dattiers. Cependant, ce palmier forme

souvent une des strates arborées environnantes.

I11-1-Description du palmier dattier

Les palmier dattiers sont des plantes monocotylédones a croissance apicale dominante.

Les diameétres des troncs d’arbres sont généralement stables a partir de 1’age adulte dans les mémes
conditions. 1l se compose de trois parties : un system racinaire, un orange vegeétatif constitué de tiges de
feuilles, et un organe reproducteur constitué de fleurs males ou d’inflorescences femelles [16].

Le palmier dattier est un grand palmier, de 15a 30 m de haut, avec une tige cylindrique (comme le tronc)
et jusqu’a 50 cm d’épaisseur, soutenant la couronne des feuilles(palmier). Les feuilles sont a lobes pennés
et mesurent de 4 a 7 metres de long. Ces palmier dattier sont des pétioles et des tiges trés épineuses. Les
pennes sont tres profilées, dures et pointues. Les épines sont trés profilées, raides et épineuses. L espéce est
dioique 2 : les fleurs males et femelles proviennent d’individus séparés, et les inflorescences males sont
petites (12-30 cm). L’inflorescence femelles mesure 90 a 120 cm de long.

L’inflorescence male ou femelle, appelée spadice, et entouré d’une trés grosse bractée membraneuse, la

bractée. Les fleurs ont trois carpelles indépendants, dont un seul se développe en formation de dattes. En
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raison du longe stade végétatif des palmiers, ce n’est qu’aprés 6-8 ans que le sexe est connu. Les fruites
sont appelés dattes et sont regroupés en grappes. Ce sont des baises avec une pulpe sucrée entourant un

« noyau » 0sseux qui est en fait la graine. [17]

Figure 1-6 : figure schématique des différentes d’un palmier dattier adulte [16]

I11-2- Constituants principaux de palmier dattier
Cette espéce n’est pas connue a 1’état sauvage. Elle est généralement cultivée dans les oasis du désert du

Sahara. Il existe plus de 2600 espéces de palmiers. Vous pourriez penser que ¢’est du bois, mais ce n’est
pas le cas. C’est une plante monocotylédone qui ne contient pas d’arbres. Les palmiers ont des troncs,
tout comme les arbres ont des troncs. En outre, il existe des palmier males et femelles, et ils sont appelés

dioiques. Cette plante mesure généralement de 15 a 25 métres et peut atteindre 30 metres hauteur. Sa

durée de vie peut dépasser 100 ans

10
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111-2-1-Palme
Le palmier, appelé « Djérid » en arabe, a des feuilles composees, pennées et spiralées. Les folioles sont
régulierement réparties en position obliques le long du fuseau, séparées ou groupées, et pliés folioles au-

dessus des épines sont plus longues celles-ci situé sur le dessus de la palm.[18]
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Figure I-7 : schéma d’une palme
I11-3-Palmier dattier dans le monde
La culture des palmier dattiers est plus courante dans les régions arides et semi-arides. [19]

Amérique : les palmiers dattiers sont cultivés aux Etats-Unis. (Californie et Texas). De plus petites
nombres se trouvent également au Mexique, en Colombie au Brésil, en équateur et en argentine.

En Europe : les palmier dattiers sont cultivé dans le bassin méditerranéen et la partie sud de la péninsule
ibérique, mais exception de la I’Espagne, ou se trouvent les plus grandes populations de palmier dattiers
d’Europe, I’espéce est principalement cultivée comme plante ornementale. COte d’azur de la France,

d’Ttalie, du Portugal et de la Grece.

11
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Afrique : les principales zones de culture sont le nord du Maroc, 1’ Algérie, la Tunisie, la Libye, I’Egypte,
le nord et le centre de Mauritanie ; le Nord-Ouest du Rio Oro Les palmier dattier sont égalent cultivés dans
une moindre mesure dans d’autres régions désertiques d’Afrique, notamment au Mali, au Cameron, au
Neiger au Tchad, au Soudan, au somalie, en Ethiopie, a Djibouti, en Tanzanie, a Madagascar et au Sénegal.
Asie : Les plus grandes population de palmiers dattiers se trouvent en Irak, en Iran, en Arabie saoudite, au
Yémen, et aux émirats arabes unis. Les palmiers dattiers se trouvent également en petites quantités au
Pakistan, au Liban, en Palestine et a chypre.

En Australie : les principaux centres de production de dattes se localisent en Queensland et en Australie
du nord. Il a aussi été importé en Nouvelle Calédonie

Les principaux producteurs des dattes sont : Egypte, Irak, Arabia saoudite, I’Emirats arabe unis, le Pakistan,
Algérie, et le soudan. En 2004 présent en 5,85 millions de tonnes de dattes.

Al “états unis : d’Amérique le palmier dattier fut introduit au 18°™ sa culture n’a débutée réellement que
vers les années 1900 avec I’importation des variétés irakiennes.

Au Mexique : en argentine et en Australie
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Figure 1-8 : Presentation de la repartition de palmier dattier dans le monde[20]
I11-4-Palmier dattier en Algérie
La production est estimée a 492 217 tonnes dont 244 636 tonnes (50%) de demi-dattes.
Dattes molles (Deglet Nour), 164 453 tonnes (33%) de dattes seches (types Degla Beida), et 83 128 tonnes
soit (17%) de dattes molles (type goéland). Palmeraie algérienne il se compose de plus de 11 millions de
palmiers reparties sur 09 Wilaya dans le désert du Sahara.
Biskra, EI-Oued, Ouargla, Ghardaia, Adrar, Béchar, Tamanrasset, Illizi, Tindouf.
Les palmiers dattiers sont également présents dans d’autres Wilaya de la zone de transition entre les prairies

et le Sahara, considéré par rapport aux palmeraies du Sahara.

12
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Figure 1-9 : Répartition des palmiers dattiers de 1’ Algérie par Wilaya en 2014.[21]

Actuellement la production de la datte a presque doublé passant de 600 096 tonnes en 2012 a environs
1 100 000 tonnes en 2017 dont 03% sont exporté. L’ Algérie classé parmi les principaux pays producteurs
de datte (4eme rand mondiale avec 14% de la production mondiale) et le montant des exploitations en 2016

a été de 37 millions de dollars ce qui qualifie d’insignifiant par rapport au potentiel existant.[22]

111-5-Distrubution géographique en Algérie

En générale, les palmeraies algériennes sont localisées au Nord-Est du Sahara au niveau des Oasis. Le
palmier dattiers est cultivé au niveau de 12 Wilaya seulement pour une superficie de 120 830 Hectares, ce
pendant 04 Wilaya représentés 83.60% de patrimoine-phoenicicoles notionnelle : Biskra 23%, Adrar 22%,
El-Oued 21%, Ouargla 15% (Tableau I-2). Notons que sur un nombre de 13.50 millions des plants cultives,
64.4% sont productive. C’est aussi dans ces régions que son produit les belles dattes, Deglet Nour autres

variétés commerciales : Gars, ... etc. [23]

13
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Tableau I-2 : nombre de palmiers dattiers en Algeérie

Wilaya Total Palmier Dattier
Adrar 2904 150
Laghouat 27 700
Biskra 3149190
Bechar 770030
Tamanrasset 167 760
QOuargla 2 310 069
llizi 91 620
Tindouf 24 600
El-Oued 2 660 883
Khenchla 73 460
Naama 22 200
Ghardaia 910 40
Total 13112 062

I11-6-Diversité chez le palmier dattier

L’oasis de Djanet constitue la limite méridionale de la palmeraie Algérienne a 1’extréme sud du Sahara.
Les palmeraies peuvent se divisées selon les sources d’alimentation n eau en palmeraie d’oued, qui se
trouvent en général dans la partie la plus septentrional de Sahara comme elle de El-Kantara au Ziban,
Negrine au souf et les palmiers du M Zab Boussaada, L’Aghouat. ..

-Palmeraies irriguées par les systémes de Foggaras dans les régions de Touat, Gourara et Tidikelt

- Les nouvelles plantation sont basées sur le pompage de I’eau des puits et des Forages.

Selon la situation géographique, 1’ancienneté, conduite, relief on distingue : les palmiers traditionnels, les
majorités des palmerais algériennes sont type traditionnel, caractérisées par une forte densité
d’implantation. L’alignement et I’espacement entre les palmiers ne sont pas respectés.

Les palmeraies d’Erg (sont généeralement représentées par les plantations en entonnoir dites localement
« Ghouts » appelées « bard » au sud-ouest. Dans ce type de palmeraies d’Oued, elles représentent les limites
septentrionales et méridionales. Au nord dans le contrefort de I’Atlas saharien et dans les régions
montagneuses des piémonts sud des Aurés et plus dans le piémont sud des N’emmanchas, et au sud aux

pieds des falaises du Tassili de hautes altitudes.
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I11-7-L’aire de répartition

Les palmeraies sont distribuées sur une dizaine de grandes régions.

L’Atlas saharien de I’Est a I’Ouest et ses contreforts qui présentent la bordure septentrionale de la

culture du dattier.

La Saoura rattachée par deux palmeraies isolées : Taghit et Tablbala

Les palmeraies du centre comprenant celles du M’Zab, d’El-Goléa et de Laghouat.

La cuvette d’Ouargla.

La vallée d’Oued Righ estimée la région la plus concentrée en palmier dattiers.
Les Zibans, reconnue mondialement par la production de Deglet Nour de qualiteé.

L’Oued Souf caractérise par ses palmeraies en entonnoir (Ghout) qui forment des plages vertes en

plein Erg prénatal.

Le Tassili, zone marginale qui représente la limite méridionale de la culture du dattier,

Algérie.[24]
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Figure 1-10 : répartition de la culture du palmier dattier en Algérie.
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111-8-Domaines d’utilisation des déchets de palmier dattier

La totalité des composants du palmier dattier a été employée pour la production d’une large gamme
d’articles utilisés dans les différents aspects de la vie quotidienne. Les progrés technologiques modernes
ont influencé cette exploitation en lui permettant d’étre considéré comme une source de matieres

premiéres a finalité industrielle. [25]

IV-Méthode d’extraction de la lignine (Délignification)
Il existe plusieurs techniques pour séparer et présenter les fibres sont : I’extraction mécanique, biologique

et chimique et la Figure 1.11 montre ces différentes techniques pour I'extraction des fibres.

Extraction des fibres

v v

Extraction chimique Extraction mécanique

v

Extraction biologique

Procédé Kraft
Teillage
Rouissage a I'aire
Procédé au Bisulfite Déflexion
Rouissage a I'eau
Procédé Acide Laminage
Action microbienne
Procédé a la Soude Explosion a la Vapeur

Figure 1-11 : différent technique d’extraction des fibres végétales.[26]
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IV-1-Extraction mécanique

Cette technologie est basée sur la séparation des fibres par des méthodes mécaniques a I’aide des machines
ou a la main. En générale, I’extraction mécanique présent deux problémes principaux : premiérement il
existe un risque élevé de dégradation des propriétés mécaniques en raison de contrainte mécanique
agressive. Deuxiémes, les propriétés intrinséques des fibres changent avec I’import quelle méthode de

séparation. [27]

IV-1-1-Teillage

Cette méthode consiste a séparé les fibres par action mécanique tel que broyage et le battage. Elle est plutot
utilisée pour extraire les fibres de lin ou de chanvre. Elle est assurée par des machines automatisée qui
engagent, maintiennent et dégagent automatiquement les tiges grace a des systémes de roues cannelées a
grosses dentures au début puis a plus fines dentures. Par la suite les fibres passent sous la cannelure des
rouleaux avec un ongle proche a 90° pour rendre le broyage plus efficace. L’opération est effectuée
successivement coté pied et coté tétes. Les fibres courtes appelées aussi étoupe, moins résistantes, et les ans
sont récuperes par aspiration et separées. [28]

1VV-1-2-Déflixion

L’extraction des fibres se fait par action combinée de grattage de battage. Les machines appelées
« raspadors » (grattoir en langue espagnol) rappent les feuilles de la plante et libérent les fibres. Ces
machines principalement constituées par un axe rotatif entrainé par un moteur, sur lequel des supports
maintiennent des batteurs en acier en été fixés. Les tiges en insérées en amont de la machine sont prises
entre ces batteurs et une table a ciseaux, rapées et guidée par le coté opposé la poudre et le bois passent a
travers des cribles. La distance qui sépare les lames est réglable en fonction du lot. [28]

IV-1-3-Laminage
Les tiges sont découpées en morceaux qui sent ensuit écrasées sous presse ou par le minage ou encouru
par combinaison des deux traitements. Ceci est effectué plusieurs fois de suite jusqu’ a ce que les fibres

soient suffisamment séparée. [29]

IV-2-Extraction biologique
C’est une technique naturelle pour 1’extraction des fibres, par m’utilisation d’agents microbiens ou en
développant des micro-organismes capables de séparer les éléments non cellulosiques de la partie fibreuse

de la plante en élimant les liaisons qui les unissent. Cette méthode est trés efficace. Cependant, ils ne
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peuvent pas éliminer la polymérisation de la pectine et sont genéralement basées sur des conditions

naturelles et des condition agressives. [8]

IV-2-1-Le rouissage a I’air

Le rouissage est un prosodie naturelle destiné a favoriser 1’extraction des fibres. Il consiste a étaler les tiges
(de lin par Example) dans un champ apreés sa récolte, afin de bénéficier de 1’action combinée du soleil et de
la pluie favorisant développement de microorganisme capables de séparer les éléments non cellulosiques
de la partie fibreuse de la plante. Cette opération peut durer de 6 a 8 semaines en fonction de météo. Malgré
I’efficacité de cette méthode, elle connait plusieurs inconvénients qui résident dans sa dépendance entiere
des conditions météorologiques (exces d’humidité, vent trés fort). Donc le rouissage a I’air est procédé

efficace si la météo est bonne mais qui reste trés lent, par conséquence c’est procédé aléatoire. [30]

IV-2-2-Le Rouissage a I’eau

Ce type de torréfaction repose sur le méme principe de développement microbien que la torréfaction a I’air
a la différence prés que les tiges (comme le chanvre) sont trempées dans 1’eau pendant plusieurs jours. Une
botte de 5 a 7 kg est exposée aux anaérobies. Des que les fibres sont déroulées sur tout la longueur, retriez
la plante de I’eau et laissez — la sécher. Cette méthode produit des résultat moines aléatoire que la premiere
méthode, mais elle présent un inconvénient majeur : la pollution de I’cau. En effet la torréfaction du lin et
du chanvre est tres répandue en Europe du Nord. Il est ensuite trempé dans une cuve d’eau chaud (37 C°)
jusqu’ a ce que les fibres soient délignifiées et ne soient délignifiées et ne soit plus collantes. Cette

technologie est un déclin constant au profit de la torréfaction a terre [30].

IVV-2-3-Par Action microbienne

C’est une technique naturelle pour I’extraction des fibres, par 1’utilisation d’agents microbienne ou en
développant des micro-organismes capables de séparer les éléments non cellulosiques de la partie fibreuse
de la plante éliminant les laissons qui les unissent. Cette méthode est tres efficace. Cependant ils ne peuvent
pas éliminer la polymérisation de la pectine et sont généralement basés sue des conditions naturelles et des

condition agressives. [7]

IV-3-Extraction chimique

Dans littérateur scientifique plusieurs methodes qui dépendent de la séparation chimique de la cellulose des
autres composants non cellulosiques sont proposées. Les méthodes des extractions chimiques des fibres
végétales permettent d’éviter les inconvénients d’extraction mécanique, et surtout d’économiser beaucoup

de temps et d’Energie.
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IV-3-1-Kraft

Le procéde Kraft provient de deux brevets US érigé par Easton en 1870 et 1871 pour la délignification du
bois par un mélange d’hydroxyde de sodium et de sulfure de sodium la premiére application industrielle
pour ce procédé a été possible en 1870.

Le nome de ce procédé vient du fait que Kraft signifie allemand « fort ». Ce qui est en concordance avec
les bonnes propriétés mécaniques obtenues pour la pate Kraft [31]

Le procédé Kraft est le plus largement utilisé industriellement pour la cuisson du bois. Ce procédé utilise
comme réactifs de cuisson (contenus dans la liqueur de cuisson, dit « liqueur blanche ») un mélange
d’hydroxyde de sodium (NaOH) et de sulfure de sodium (Na2S). Ces réactifs en phase aqueuse ont pour
but de dissoudre la lignine et une fraction des hémicelluloses du bois. Aprés cuisson la liqueur dit « noire »
est enrichie en matiére organique dissoute du bois et est fortement alcaline. Classiquement, la lignine Kraft
est extraite de la liqueur noire par précipitation en milieu acide, en utilisant des acides minéraux comme
I’acide sulfurique ou I’acide chlorhydrique. Cependant, cette partie précipitée ne concerne qu’une faible
fraction de la liqueur noire, la majeure partie étant évaporée puis brulée en chaudiére de régénération, afin
de produire de I’Energie. [32]

Durant ce processus, trois phases sont identifiées : la phase initiale se produit jusqu’ a 150C° C’est dans
cette phase que 20% de lignine est solubilisée. La deuxiéme phase, appelée la phase en vrac, se produit de
150 C° a 170 C-. Dans cette phase la vitesse de délignification est régie par les réactions chimiques qui s’y
produisent. C’est majoritairement dans cette phase que la lignine est solubilisée. Enfin, la phase résiduelle

commence lorsque 90% de la lignine a été solubilisée.

C’est durant cette dernier phase que le procéd¢ est estimé terminé généralement, des additifs sont ajoutés
tels que I’anthraquinone pour faciliter 1’élimination de la lignine et surtout pour diminuer la dégradation
de la cellulose et favorisé sa stabilisation. Pour mieux appréhender la délignification lors de ce processus,

il fut compris les réactions produites sur la lignine.[32]

IVV-3-2-Lignouslfonates

C’est la source commerciale principale des lignines dans I’industrie papeti¢re. 1 060 millions de tonnes de
lignouslfonates sont produits et 975 millions sont brulées par année. Les lignousolfonates sont aussi
appelées lignines soulfonates ou encore lignine sulfites. Divers en cours les agents réactifs utilise
(tableau 1-3).
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Tableau I-3 : différents procédés pour obtenir les lignousulfonates

Procédés Agent réactifs PH Température (C°)
Sulfite acide SO2/HSO3 1-2 125-145
Bisulfite HSOs 3-5 150-175
Sulfite neutre HSO3/S05% 6-7 150-175
Sulfite alcalin/anthraquinone Na,SO3 9-13 50-175

Les lignousulfonates sont des lignines riches en groupements fonctionnels (hydroxyle, carbonyle,
sulfonate) qui lui conferent des propriétés colloidales uniques.

Ces caracteristiques particulieres ont permis la valorisation des lignousulfonates pour des applications
industrielles en tant que déparent, agent tensioactif ou encours dans les résines échangeuses d’ions.

Par ailleurs, ces lignines sont employées comme sources de vanilline synthétique bi-sucrée avec prés d’un
million de tonnes produits par années ce sont les seuls dérivés de lignine commercialisé a large échelle.
Généralement les lignousulfates possédent un taux important d’impuretés (sucres, cendre et matériaux
inorganique issus de la cuisson). Ces impuretés rendent difficile la valorisation de ces lignines en

application a haute valeur ajoutée.

OH OH H OH OH OH

|
o o? SO4H

~ Lignine \Lignine

OH -HS_OQ

[ = Lignine

HyCO HyCO HsCO H4CO | H,CO

Figure 1-12 : mécanisme de rupture de la liaison A-O -4 lors du procédé Bisulfite [33]

1\VV-3-3-Orgnosolv (Soulvant Organique)

Les procédés de prétraitement organsolove utilisent des solvants organiques et ou des mélanges solvant
organique et eau pour ¢liminer la lignine avant I’hydrolyse enzymatique

Fraction cellulosique En plus de 1’élimination de la lignine, I’hydrolyse de 1’hémicellulose se produit cela
améliore la digestibilité de la cellulose. Solvant ces procédé comprennent généralement 1’éthanol, le
méthanol, I’acétone 1’éthyléne glycol, acide organique cependant la température fonctionnement peut
atteindre 200C°. Des tempeératures plus basses peuvent étre suffisantes en particulier pour certaines espéces

Utilisation de la biomasse et des catalyseurs [34]
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Développés originellement dans les années 1980 1990 comme un altérative respectueuse de
I’environnement aux procédés kraft et sulfite, ces procédés ont connu récemment un regain d’intérét suite
aux développements des bioraffineries [35]

Les principes avantages sont 1’absence de composés soufrés odoriférants 1’augmentation du rendement
comparé au procéde kraft, et la possibilité de s’appliquer a toutes les matiéres premieres, les principaux
désavantages sont la consommation d’Energie et des systémes de récupération du solvant compliqués

Ce procéde est prometteur mais limité par le cout et le besoin de recyclage du solvant. [36]

Lors du procédé, on réalise ce que 1’on appelle une cuisson, qui n’est pas sans rappeler sa similarité avec la
cuisine. En effet, les copeaux de bois sont mis dans un réacteur comme 1’on mettrait des légumes dans I’cau
pour les faire chauffer dans une cocotte-minute lors du procédé, on réalise ce que 1’on appelle une cuisson,
qui n’est pas sans rappeler sa similarité avec la cuisine. En effet les copeaux de bois sont mis dans un
solvant, puis chauffés dans un réacteur comme 1’on mettrait des légumes dans de 1’eau pour les faire

chauffer dans une cocotte-minute.

q] Lignine
Distillation
\
s . o
mpuretés
————— >
Cuisson Filtration 1 Précipitation Filtration 2

Figure 1-13 : procédé organsosolv

Le solvant utilisé est un mélange d’eau et d’éthanol. Ces solvants ont été choisis avec soin : I’eau pénétre
dans le bois a son tour. L’éthanol a un réle bien particulier qui est de solubiliser la lignine qui fait office de
« colle » entre la cellulose et hémicellulose de ce fait en enlevant « la colle » relie I’hémicellulose et les
fibres de cellulose ensemble on obtient une pate ou plus précisément un mélange liquide-solide (Figure
I’étape cuisson). La partie solide contenant la cellulose et hémicellulose s’appelle la pate cellulosique tandis
que la partie liquide est composee d’eau, ethanol, de lignine et de quelques impuretés (figure 1’étape
filtration 1). Si I’on réalise une distillation sur la fraction liquide 1’éthanol s’évapore et il ne reste plus que

la lignine 1’eau et les impuretés. La lignine n’étant pas soluble dans 1’eau, elle va précipiter (se solidifier)
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durant I’évaporation de I’éthanol et une filtration permettra de la récupérer (figure 1-13, étape précipitation
et filtration2)

V-Valorisation et application de la lignine

Apreés la cellulose et I’hémicellulose, la lignine est 1’un des polymeres les plus abondants qui compose la
biomasse végétale. Cette abondance couplée aux préoccupations environnementales, a fait 1’objet de
nombreuses recherches pour développer de nouvelles méthodes de valorisations chimiques. Les principales
lignines sont apparues, chacune avec degrés de maturité tres différents. Bien que le développement de la
caractérisation chimiques de ces lignines reste difficile a prédire d’un point de vue quantitatif, leur avenir

s’annonce assurément prometteur [37]

L’utilisation chimique de la lignine reste tres faible (<3%) par rapport a son utilisation comme combustible.
La synthese des résine phénoliques est la principale application actuelle. Pour des applications de
substitution compléte d’une ou plusieurs substances le prix approchant celui du phénol rend la lignine sur
¢tagere attractive, et son utilisation ne nécessite pas d’investissements plus couteux.

Le sulfonate de lignine est le type de lignine le plus populaire sur le marché mondial avec une capacité de
production de 1,3 millions de tonnes. Loin derriére, la lignine Kraft, avec désormais une capacité de
production d’environ 123 000 tonnes par année, et la deuxiéme source, dominée par les grandes papetiers
scandinaves (Stora Enso, Upm) et nord-américains. La demande est croissante et de nouveaux entrants
arrivants sur le marché, ce qui rend difficile la prévision de son évolution.

Le procedé organosolv (utilisant différant mélanges de solvants pour I’extraction de la lignine) est encore
timide et peine a s’industrialiser. Bien qu’elles fassent 1’objet de recherches depuis de nombreuses années,
ce type de lignine n’est actuellement qu’a 1’échelle pilote et est freiné par les investissements importants
nécessaires 1’industrialisation. 1l y que des capacité grace a sa lignine de haute qualité, les projets sont plein
essor, mais il faudra plusieurs années pour atteindre une production industrielle établie. [38]

Un résumé des applications potentielles de la lignine est présenté dans le tableau suivant :
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Tableau I-4 : un résumé des application présentes et potentielles de la lignine

Catégories Exemples

Court terme/faible valeur ajoutee Bio énergie, gaz de synthés | Chaleur, électricité

Moyen terme/moyenne a haute

valeur ajoutée

Fibre de carbone
Macromolécules Modificateurs de polymeére

Résines/colles/Liants

Long terme ou haute valeur ajoutée Molécules de lignine monomeres

Benzeéne, toluéne, xyléne,

. o Vanilline
Monomeéres et oligoméres

aromatiques .
Molécules plateformes

(phénoliques, styréne)

Plusieurs applications a la fois établies et a relativement basse valeur ajoutée existent pour la lignine :

Combustible, fouissant plus d’énergie par unité de masse que la cellulose, électricité, gaz de
synthese.

Additif pour le ciment, en particulier comme retardateur de pris.

Additif d’asphalte, en particulier en raison de ces caractéristiques antioxydantes

Liant dans 1’alimentation animale pour plastifier et assurer la cohésion des applets et additif
Pour les pellets de biomasse servant de combustible.

La production de vanilline est une application établie a haute valeur ajoutée.

L’application comme liant macromoléculaire pour bois et panneaux a base de bois et déja actuelle
et a moyenne valeur ajoutée (panneaux de fibres a moyenne densité (MDF) et contreplaqué)
Les applications @ moyen terme et moyenne a haute valeur ajoutée incluent la Synthése de
macromolécule

Composites a base de lignine et composant de matériaux polymere tel que film d’amidon,

polymeéres conducteurs, polyesters et polyuréthannes.

Molécule plateforme pour la production de fibres de carbone et conditionneur de sol.[1]

VI- Le Forage

On appelle forage 1’ensemble des operations permettant le creusement de trous genéralement verticaux.

L’utilisation principale des forages et la reconnaissance et 1’exploitation des gisements de pétrole ou de gaz

naturel. Les autres utilisation , qui sont nombreuses, comprennent notamment : les forages gélosiques ou

géophysiques pour la reconnaissance des gisements de minerais, les forages destinés a la recherche des

nappes d’eau profondes, au drainage du gaz ou de 1’eau dans 1’exploitation miniéres, les forages permettent
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I’injection de gaz dans formations pores uses et perméables, pour réaliser des stockages souterrains, et ceux
réalisé dans démes de sel, agrandis ensuite par injection d’eau douce et permettant le stockage de gaz
liquéfies comme le propane.

Le forage pétrolier permet d’atteindre les rouches poreuses et permeables du sous-sol, susceptibles de
contenir des hydrocarbures liquides ou gazeux. Son implantation est décidée a la suite des études
géologiques et géophysiques effectuees sur un bassin sedimentaire. Ces études permettent de se faire une
idée de la constitution du sous-sol et des possibilistes de gisements, mais elles ne peuvent déceler avec
certitude la présence d’hydrocarbures. Seuls les forages pourront confirmer les hypothéses faites et mettre
en évidence la nature des fluides contenus dans les roches.[39]

Le premier forage pétrolier a été effectué le 27 aout 1859 par I’Américain E.L Drake & Titusville. La
technique du forage, inventée par Lucas au début du 20eme siecle pour les opérations de forage au Texas,
a connu une grande évolution afin de résoudre les nombreux problemes rencontrés lors du forage. Des
apports considérables ont été apportés lors des forages spéciaux (forages hautes pression et hautes
températures, forage horizontaux et multigrains, forage a la mousse et a I’aire, etc. ...). Le développement
de forage optimisé a eévolué depuis la fin des années 1930. Ainsi de 1930 a 1947 les recherches ont éte
concentrées sur la composition et les propriétés des fluides de forage. Une moindre attention a été apportée
a la vitesse d’avancement. L’objectif était de forer le puits, de procéder a sa complétion (processus qui
consiste a amener un puits en phase productive apres qu’il a été foré) et de le mettre en production.

La complétion impliqué un certain nombre d’opération, y compris 1’insertion du tubage et 1’enlévement de
I’eau et des sédiments de la conduite afin que le fluide de forage ne rencontre pas d’obstacle. De 1947 a
1957 la recherche s’est plus focalisée sur les teste des produits de base utilisé dans les fluides de forage, en
essayant de lier les propriétés des fluides aux problémes stabilité des puits et a I’efficacité du nettoyage du
trou. Le succes d’une opération de forage est assuré par plusieurs facteurs, les quels celui du choix des
fluides de forage. Ces fluides dits complexes du fait de leur nature méme et appelés plus classiqguement
boues de forage, sont le plus souvent des émulsion/ suspension de divers constituants dont les fonctions

multiples.

VI-1-Les Fluides De Forage
Fluide de forage est un systéme compose de différents constituants liquide (huile, eau) et/ou gazeux (air ou
gaz naturel) contenant en suspension d’autres additifs minéraux et organiques (argiles, polymeres,

tensioactifs, déblais, ciments...)
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Le fluide de forage était déja présenté en 1933 lors du premier congres Mondial du Pétrole, ou il a fait
I’objet de cing communications. Le premier traité sur les fluides de forage a été publier en 1936 par Evan
et Red.

En 1979, I’institut American du pétrole (IAP) définit le fluide de forage comme un fluide circulation
continue durant toute la durée du forage, aussi bien dans le sondage qu’en surface.

Le fluide est préparé dans des bacs a boues, il est injecté a I’intérieur des tiges jusqu’ a 1’outil d’ou il
remonte dans 1’annulaire, chargé des déblais formés au front de taille.[40]

Les fluides de forage sont des liquides qui sont pompés a trou de forage lors de forage. Il existe deux types

de base de fluide de forage : Les fluide de forage a base d’cau et de pétrole.

Un fluide de forage est généralement un mélange eau-bentonite, qui est transformé en suspension a 1’aide
de mélange spéciaux a grande vitesse. Pour contréler les propriétés rhéologiques de maniere ciblée, des
auxiliaires, généralement des polymeres sont également ajouté a suspension. Pour augmenter la densité, la

bentonite peut étre remplacée par un espar lourd (sulfate d baryum).[41]

VI1-2-Fonction des fluides de forage

Généralement les principaux réles de fluide de forage sont :
Les boues de forage servent essentiellement a stabiliser un trou de forage, a nettoyer le fond du trou de
forage et a évacuer le matériau de sol fore (deblais).
De plus elles dissipent la chaleur de friction considérable générée sur le foret et refroidissent lubrifient
ainsi I’outil de forage rotatives et amortissent leurs vibrations.
En raison de leur composition chimique, les fluides de forage réduiraient la corrosion de la tige de forage
et de ’outil de forage, causée par I’eau de formation saline.
Le rincage joue un rdle important dans la détermination des apports (pétrole, gaz et eau de la formation
rocheuse forée et dans la maitrise des pressions de formation.
La densité de fluide de forage est concue pour la profondeur de forage et les pressions de formation
attendues. Si la pression hydrostatique de la colonne de forage (pression de boue). Qui dépend de la densité
du fluide de forage. Est inférieure a la pression de formation de la roche forée en profondeur, de gaz ou de
liquide peut pénétrer dans le trou de forage et des éruptions de fluide de forage et de gaz, de pétrole ou
d’eau (éruption) Vien. Si la pression de la boue est trop élevee.
Cependant la roche environnante peut étre déchirée et la boue enfoncée dans la roche.
Ces pertes de boue doivent egalement étre éviteées car elles peuvent conduire a des instabilités de fonde de

puits.
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Les dommages a la formation peuvent étre évités en ajoutant des fluides de forage en construisant un gateau
de filtration ou empécher I’absorption du filtrat par la formation

Le fluide de forage est aspiré hors des révision de ringage par les pompes de ringage. Puis transporté travers
la tige de forage a haute pression. Si un moteur de forage souterrain est installé dans la fleche. Il est en
partie entraine par le rincage. Au niveau du forez, le rincage fluide de forage rincé a travers et divers

systemes (tamis a secousses et décanteur) traité et réintroduits dans les cuves de rincage.

VI-3-Classification des fluides de forage

Il n’existe pas de norme spécifique pour classer les fluides de forage, la classification la plus couramment

utilisée, qui baser sur la phase dispersée base comme suit :

> Fluide de forage a base d’eau : Les fluides de forage a base d’eau sont des fluides dont la phase
continue est I’eau notamment chargé en électrolytes et autres additifs dont des polyméres. Ces
fluides constituant le type de baou le plus utilisé dans le domaine du Forage.[42]

> Fluides du Forage au Gaz : Ce sont des fluides dont la Phase de continue et du gaz mélangé avec
d’eau en proportions variables prouvant de la formation travées (inévitablement) ou ajoutes
intentionnellement. Le gaz peut étre de I’air, du gaz naturel de la mousse ou du brouillard [43].

» Fluides du forage a base huile (OBM) : la boue a I’huile (neuve) n’acquiére sa caractéristique
obtenue qu’apres un certaine nombre de surculation dans ’appuis. Il est important de noter que
I’apparition d’eau ou d’émulsion dans le filtra de la boue neuve est généralement due au fait la
formation de savon classique avec la chaux est fonction de la température de cisaillement, et donc

qu’elle est parfois incompléte. Le phénomene disparait donc rapidement dans le puits. [44]

VI-4-Propriétés des fluides de forage

Ainsi que la formulation, la gestion et la caractérisation des fluides de forage

Exécuté selon les nomes exacts par I’lAP

L’étude des propriétés des fluides de forage repose généralement sur quatre paramétres :

- Densité, Viscosité, Filtrat, Réactivite.

- Mesures speécifiques a chaque puits (Viscosité, Densité, Filtration) et autres selon les besoins (teneur en
gaz, alcalinité.) a partir des résultats de mesure est effectuée et les connaissances acquises sont utilisées
pour ajouter la composition des boues d’épuration en fonctions.

En temps reel en ajoutant des produits spécifiques en reformulant de la boue.

Face aux problémes majeurs historiquement rencontré s lors des premiers forages
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La densité est le premier parametre de base qui caracterise les fluides de forage.[40]

VI1-5-Classification de fluides selon leur comportement rhéologique

Il existe deux grandes catégories de liquides : les liquides newtoniens et les liquides non newtoniens. Pour
les fluides newtoniens. La courbe de viscosité est un droit. Cela signifie que la viscosité est insensible aux
variations du gradient de vitesse.

De nombreux autres liquides ne présentent pas ce comportement simple lorsqu’ils s’écoulent et leurs
viscosités dites « apparentes » dépendent du gradient de vitesse. lls sont dits « non newtoniens » et ce
comportement est les liés aux propriétes physico-chimiques du liquide étudie, a la taille des particules et la
concentration des particules dans la phase continue.[45]

Préparation des fluides

Plusieurs formulations de fluide de forage a base d’eau ont été préparées par 1’utilisation des additifs
suivants : le xanthane, la cellulose poly anionique (PAC), le polyacrylamide partiellement hydrolysé
(PHPA), les polyalkyléneglycols (PAG) et le silicate de sodium.[46]

V1-6-L’utilisation des polymeéres dans les fluides de forage

L’utilisation de polyméres dans les fluides de forage a commencé. En 1937, de la fécule de mais a été
ajoutée aux boues de bentonite (base de bentonite).

Contrdle les propriétés du filtre. Depuis. Les polyméres ont évolué et leurs compositions ont souvent été
adaptées a des situations spécifiques.

Percage spécial, les polymeres utilisés pour formuler les fluides de forage sont I’eau et soluble dans I’eau
et provient de diverses, y compris des polymeres et des semi polymeres naturels.

Synthétique et synthétique. En outre I’accent a également été mis sur les avantages d’environnement. Dans
le domaine des fluides de forage les polymeéres peuvent étre classé selon leur fonction.

(Epaississants, réducteurs de filtrat, inhibiteurs d’argile ...).[40]

VI1-6-1- Bentonite

La bentonite est une argile plastique trés molle a base de montmorillonite, un silicate d’aluminium hydraté
appartenant a la famille des smectites et composé de fines particules. La plupart des bentonites sont
produites par 1’érosion hydrique des cendres volcaniques et des roches. Lorsque la bentonite entre en
contact avec 1’eau, son volume augmente et elle se transforme en une substance visqueuse semblable a un
gel. Ce minérale argileux forme facilement des suspensions colloidales stables lorsqu’il est dispersé dans
un milieu aqueux.la bentonite possede des propriétés uniques telles que le gonflement, 1’absorption d’eau,
la viscosité et la thixotropie (diminution de la viscosité sous 1’influence des contraintes mécanique). La

bentonite est souvent utilisée pour forer la boue et les fluides n’nécessaires pour creuser des puits et des
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tunnels. Lubrifie et refroidit les outils de coupe, facilite 1’évacuation des copeaux et prévient les risques
d’explosion. De plus la bentonite favorise la formation d’un film imperméable (gateaux de filtration) sur

les parois de la cavité, limitant la pénétration des fluides de forage dans le sol.[50]

V1-6-2- Xanthane

Les biopolymeéres xanthane et cellulose poly anionique de poids moléculaire tres éleve (PAC R) ont été
choisi comme agents viscosifiant en raison de leur efficacité dans les fluides de forage a base d’eau et de
leur stabilité a des température élevées (jusqu’ a 149°C).[51]

La gomme xanthane est une classe de polymeres polysaccharidiques de haut poids moléculaire produits par
fermentation d’hydrate de carbone par des cultures de Xanthomonas. Soluble dans 1’eau chaude ou froid,
mais soluble dans les solvants organiques non toxique et comestible. Il est tres visqueux et trés stable contre
les acides, les alcalis, les sels el la chaleur et est largement utilisé comme épaississant et stabilisant dans la
production d’huile dans la production d’aliments, de produits pharmaceutiques et par VWR pro labo

(Rhodigel) et a un poids moléculaire de 2.106 g/mol.

11V-Rhéologie

% Définition
La rhéologie est la science de la déformation et de 1’écoulement de la matiére, lorsqu’elle est appliquée aux
fluides de forage, la rhéologie traite de la relation entre le débit et la pression d’écoulement et leurs effets

combinés sur les caractéristiques d’écoulement de fluide (47).

I1V-1-Pertinence pour le forage

Définition la propriété de rhéologie présent plusieurs avantages de forage, qui sont les suivants :
» Elimination des boutures de 1’anneau.

Pertes de charge dans le systéme de circulation.

Erosion du trou due au frottement du fluide.

Densité de circulation.

Surtensions/Pressions d’écouvillon pendant les opérations de déclenchement

Suspension des déblais et des matériaux de pondération.

YV V V V VYV V

Pressions requises pour amorcer la circulation [48]
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11V-2-Rhéologie : Importance de la rhéologie pour la résolution des problémes de forage

Une littérature assez développée existe au sujet du comportement rhéologique des fluides de forage.

Les fluides de forage sont souvent des suspensions colloidales qui ont un comportement, complexe et
variable suivant leur composition et les conditions d’utilisation Ce sont le plus souvent des fluides non-
newtoniens, visqueux ou viscoélastiques, éventuellement thixotropes De nombreux modeles rhéologiques

ont été proposés et traités dans 1’industrie pétroliére, par plusieurs auteurs. [40]

VII- Gels
Une boue de forage laissé au repos édifie progressivement une structure qui augmente sa rigidité et qui
peut étre réduite par agitation. On appelle thixotropie le fait que ce phénomeéne soit réversible et non

instantané.

Le caractére thixotropique d’une boue est évalué en mesurant d’une part le gel 0 et d’autre part le couple

apres un repos de la boue de 10 min, ce qui est appelé le gel 10.

Le gel 0 varie pratiguement comme la viscosité plastique et le gel 10 comme la contrainte seuil avec

cependant, pour ce dernier, une sensibilité particuliére au traitement chimique.

* Le gel 0. Il représente la résistance du gel aussitot apres agitation de la boue. Il est mesuré a I’aide du

viscosimetre du type FANN35 a une vitesse de 3 tr/min. il est exprimé en 1b/100ft2.

* Le gel 10. Il représente la résistance du gel aprés un repos de la boue de 10 minutes, la mesure est faite

de la méme maniére que pour le gel 0. Il est exprimé en 1b/100ft 2
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Chapitre 11 Méthodes Expérimentales et Matériaux

Ce chapitre est consacré aux différentes méthodes expérimentales et matériaux utilisés au cours de
cette étude. Dans la premiere partie, nous présentons les techniques et les protocoles d’analyses avec
quelques rappels théoriques sur les informations qu'elles peuvent fournir pour la caractérisation des
échantillons. La deuxiéme partie est consacrée aux matériaux et les produits chimiques utilisés dans
les protocoles d’extraction et de valorisation de la lignine du bois de palmier dattier.

I-Méthodes expérimentales

I-1-Masse volumique

La masse volumique est une grandeur physique qui caractérise la masse d'une substance par unité de
volume. Cette grandeur est notée par les lettres grecques p (rho) ou p (mu) en fonction des situations

rencontrées. La masse volumique des poudres de bois de la lignine est calculée par la formule (Eq 1) :

m

pP= (Eq 1)

v

m : Masse de la lignine
v : Volume de la lignine

Figure I1-1 : Mesure de la densité
I-2-Densité

La densité est une grandeur physique qui caractérise la masse volumique d'une substance sur la masse
volumique d’eau. La densité des solides sont déterminées a 1’aide d’une éprouvette et un solvant

(benzéne). Elle est calculée par la formule (Eq 2) :

(Eq 2)

Pour les solutions, nous avons utilisé un densimeétre du laboratoire (Figure 11.2)

30



Chapitre 11 Méthodes Expérimentales et Matériaux
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Figure 11-2 : Densimétre Fann

I-3-Le Potentiel d’hydrogéne (PH Métre)

Le pH est une des variables utilisées pour caractériser les propriétés des milieux. Le pH est utilisé dans de
nombreux domaines comme variable opératoire, caractérisation du produit fini ou encore a des fins de
contréle de qualité. De nombreuses études se sont attachées a corréler sa valeur a des lois cinétiques de
réactions, des qualités organoleptiques de produits ou encore des activités enzymatiques.

Les valeurs de pH sont déterminées a 1’aide d’un pH métre de type OHAUS (figure 11.4).

. CHnuy
EEEEEEE B
— ""ﬁ‘ = — — a
Figure 11-3 : Papier pH Figure 11-4 : pH Metre
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I-4-Composition chimique par FTIR

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) est basée sur 1’absorption d’un rayonnement
infrarouge par le matériau analysé. Elle permet via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons
chimiques, d’effectuer 1’analyse des fonctions chimiques présentes dans le matériau. Lorsque la longueur
d’onde apportée par le faisceau lumineux est voisine de I’énergie de vibration de la molécule, cette
derniére va absorber le rayonnement et on enregistrera une diminution de 1’intensité réfléchie ou
transmise. Le domaine infrarouge entre 4000 cm™ et 400 cm™ (2.5 — 25 pum) correspond au domaine
d’énergie de vibration des molécules. Toutes les vibrations ne donnent pas lieu a une absorption, cela va
dépendre aussi de la géométrie de la molécule et en particulier de sa symétrie. Afin de confirmer les
compositions chimiques des produits extraits dans chaque étape d’extraction, nous avons utilis€é un
appareil de type IRTracer-100 (Figure I1-5 (b))

Pour les échantillons liquides, nous avons utilisé I’appareil de Réflectance Totale Atténuée ATR (Figure

11-5 (c))

Lors de I’analyse ATR, I’échantillon est maintenu en contact avec un cristal prévu pour permettre une
réflexion interne totale. Un rayon infrarouge arrive sur le cristal ou est déposé le matériau a étudier
(figure 11-5 (c)). La réflexion interne du rayon dans le cristal crée une onde évanescente qui, a chaque
réflexion, continue au-dela de la surface du cristal et pénétre 1’échantillon sur environ 1 um d’épaisseur.
La profondeur de pénétration est fonction de la longueur d’onde, de I’angle d’incidence du faisceau par

rapport a la normale a I’intérieur du cristal et du matériau du cristal.

Echantillon

Figure 11-5 : (a) Pastilleuse. (b) Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)
(c) Réflectance Totale Atténuée ATR (IAP-Sonatrach)
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Des spectres sont ainsi obtenus (courbes absorbance en fonction de la longueur d’onde) qui contiennent
des pics d’adsorption, caractéristiques des fonctions présentes a la surface de la membrane.
La FTIR-ATR est une méthode sensible, non destructive et qui peut étre utilisée qualitativement et

quantitativement. Cependant, elle nécessite le séchage au préalable de 1’échantillon de membrane.

I-5-Granulométrie laser

L’analyse granulométrique des échantillons en poudre a été réalisée a I’aide d’un granulométre a Laser de
type LA 950 (Figure 11-6) qui est un kit composé des éléments suivants :

1 — Un analyseur, comprenant principalement un générateur de source laser, deux possibilités d’analyses
(voie humide et voie seche), une facade de convergence de lumiere, 87détecteurs (capteurs) et une carte
¢lectronique d’interface.

2 — Deux échantillonneurs (voie humide et voie seche)
» Lavoie liquide avec une gamme granulométrique de 0.01 microns jusqu’a 3000 microns
» La voie séche avec une gamme granulométrique de 0.1 microns jusqu’a 3000 microns

3 —Un logiciel de calcul de conception OPEXCEL

Figure 11-6 : Granulometre a laser de type LA 950. (CRD-Sonatrach)

I-6-Microscopie Electronique Balayage (MEB)

La microscopie ¢€lectronique a balayage (MEB) est une technique qui permet d’observer la morphologie
d’un échantillon. Cette technique est basée sur le principe des interactions électrons-matiére, capable de
produire des images en haute résolution de la surface d’un échantillon. Le principe de cette technique
consiste en un faisceau d’électrons balayant la surface de I’échantillon a analyser qui, en réponse, réémet
certaines particules qui sont analysées par différents détecteurs permettant ainsi de reconstruire une image
virtuelle de 1’objet observé par MEB en trois dimensions de la surface. Les images ont été prises par un

microscope QUANTA 650 (Figure 11-7)
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Figure 11-7 : Microscopie électronique a balayage MEB(CRD-Sonatrach)

I-7-Analyse Calorimétrique Différentielle

L’analyse calorimétrique différentielle (DSC) est une technique qui permet de détecter les effets
thermiques qui se produisent lors d’un changement d’état physique ou d’une transition d’une phase

cristalline en une autre phase cristalline du matériau. En effet, lors de ces changements, le matériau
absorbe ou dégage de la chaleur. L’appareil enregistre ces changements.

L’étude thermique et la température de transition vitreuse TG a été menée a 1’aide d’appareil d’analyse

enthalpique différentielle de type Mettler Toledo 823 DSC, avec une vitesse de chauffe de 10°C /min de

de 30°C a 600°C, sous courant d’azote.

Figure 11-8 : Appareil d’analyse enthalpique différentielle de type Mettler Toledo 823 DSC (LMP-USTHB)

I-8-Viscosimetre
Afin d’étudier le comportement rhéologique des boues de forages et I’influence de la lignine alcaline sur

la viscosité de systéme argile /eau, un viscosimeétre de type Couette (cylindres concentriques rotatifs) est

utilisé. C’est la classe de rhéometres la plus fréquemment utilisée dans le domaine de fluide de forage.
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Le principe consiste & appliquer sur le fluide des contraintes de cisaillement qui provoquent son
écoulement et a mesurer la variation de viscosité en fonction de temps. Les fluides peuvent réagir de
maniere différente au cisaillement. En effet, certaines matieres voient leurs viscosités dépendre des
contraintes qu’on leur applique, on les appelle les fluides non newtoniens. Un fluide dont la viscosité est

indépendante des contraintes de cisaillement (ou du gradient de vitesse) est newtonien.

On distingue deux types de fluide non newtonien, les rhéofluidifiants et les rhéoépaississants. Pour un
fluide rhéofluidifiant, la viscosité diminue lorsque le gradient de vitesse augmente, alors que pour un
fluide rhéoépaississant, la viscosité augmente lorsque le gradient de cisaillement augmente. Un fluide non

newtonien peut étre caractérisé selon la loi de puissance d’Ostwald :
6= K.ynavec n<l (Eq3)

Avec :

o : contrainte de cisaillement

K : consistance

y. : vitesse du cisaillement

n : indice de fluidité :
Pour un fluide rhéofluidifiant n < 1
Pour un fluide newtonienn =1
Pour un fluide rhéoépaississant n > 1

<+«——  Géométrie couette

Figure 11-9 : Viscosimétre (IAP-Sonatrach)
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1-9-Le Modéle de Newton

Pour ces fluides, la tension de cisaillement est directement proportionnelle au taux de cisaillement.

T=V.Yy
Avec :
T: tension de cisaillement.
V. viscosité.

¥ : vitesse de déformation

t (Pa)

A

"1 6H

Figure 11-10 : Modele Newton
Pour un fluide Newtonien le rapport v = % est constant a température est pression constante.

1-10- Fluides Non Newtoniens

Un liquide est substance entiérement transformable. Ceux -ci comprennent les gaz, les liquides, méme
certains solides. Il existe de nombreux liquides qui nous entourent chaque jour. Les liquides comme ’eau
sont des liquides newtoniens. D’une part, cela signifie que vous pouvez : Leur mouvement est facile a

prévoir, et d’autre part leur viscosité n’en dépend pas.

Les forces (contraintes) exercées sur ces fluides. La viscosité d’un liquide est sa résistance au liquide
couler. Un autre type de liquide est appelé liquide non newtonien. lls sont liquides ils sont plus
compliqués car ils ont des propriétés particulieres. C’est parce que la viscosité en dépend. C’est la charge

(force) qui leur est appliquée. En pratique, la viscosité de certains liquide non newtoniens

Elle augment lorsque la force est appliquée. Parce que les épaississants de cisaillement « épaississent »

lorsqu’ils sont tressés (par exemple, le miel)

D’autres fluides non newtoniens perdent de la viscosité lorsqu’ils sont impactes. Obligation. Ces liquides

sont appelés liquides pseudo-plastique (ketchup, moutarde.). Nous ne sommes pas.
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Il existe d’autres types de fluides non newtoniens, mais nous nous intéresserons uniquement a ces seuil,

dépendant du temps)

Rhéoépaississant

Viscosité

Newtonien |

Rhéoépaississant |

’

| Contrainte |

Figure 11-11: Graphique théorique de la viscosité de plusieurs types de fluides en fonction
de la contrainte de cisaillement

I-11-la contrainte seuil
La teneur en solides dans les fluides de forage affecte des parameétres autres que la viscosité pour les
plastiques, il s’agit de la contraint seuil (exprimée en Pa ou ib/100 pi2).
La tension de seuil représente la résistance initiale qu’un liquide doit surmonter pour s’écouler. Cette
résistance est due a I’attraction électrostatique localisée sur la surface.
Particule. C’est une solution dynamique. La tension de seuil dépend du type de solide présent charge de
surface de chacun, concentration de ces solides et propriétés concentrations d’autres ions ou sels pouvant

étre présents.

I-12- Gels et thixotropie

Une boue de forage laissée au repos édifie progressivement une structure qui augmente sa rigidité et qui
peut étre réduite par agitation. Elle est nommée thixotropie le fait que ce phénomeéne soit non instantané
et révisible. Le caractére thixotrope d’une boue est évalué en mesurant le « gel0 » et le « gel10 ». Le gel O
représente la résistance du gel aussitot apres agitation de la boue. 1ls sont mesurés a I’aide du viscosimetre
Fann 35 a une vitesse de 3 tr/ min et exprimé en ib/100ft2.

Le gel 10 représente la résistance du gel aprés un repos de la boue de 10 minutes.

Le gel O vraie pratiquement comme la viscosité plastique et le gel 10 comme la contrainte seuil avec

cependant, pour ce derniére, une sensibilité particuliere au traitement chimique.
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Figure 11-12 : Marche Funnel Viscometer

I1- Matériaux utilises
Cette étude est consacrée a I’extraction et I’utilisation de la lignine & partir du palmier dattier comme un

fluidifiant dans la formulation des fluides de forage.

11-1- Les lignines
Dans cette étude, nous avons testé deux lignines, la premiere est extraite au laboratoire a partir de déchet
du bois de palmier dattier, et la seconde est importée et commercialisée par 1’entreprise Mei JING. Une

¢tude comparative sur 1’effet des deux lignines est exposée au chapitre 3.

11-1-1- Préparation des échantillons

Les échantillons de bois de palmier dattier examinés sont collectés dans la région de Tolga a la wilaya de
Biskradans une ferme de palmier (Deglette Nour). 11 s’agit d’un déchet d’un palmier de 8 métres
d’hauteur et de diamétre moyen de 50cm.

L’échantillonnage est effectué sous forme d’un tronc du palmier de forme cylindrique.

Avant de procéder a I’opération d’extraction, les échantillons passent par deux étapes pour récupérer a la

fin une poudre fine d’une granulométrie homogene.
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Figure 11-13 : Préparation des echantillons

11-1-2- Extraction

Dans cette étude, nous utilisons le procédé Kraft pour extraire la lignine du bois de palmier dattier de la
région Tolga-Biskra, Algérie. Le procédé Kraft, ou sulfate, est le plus important des procédés pour la
fabrication de pate dans le monde, représentant 84% de la production mondiale de pate chimique
(cellulose)

Ce procédé alcalin vise a éliminer les extractibles, les pectines, les hémicelluloses et la cellulose a travers

les étapes suivantes :

11-1-3 Elimination des extractibles
Pour assurer I’élimination des extractibles, la pulpe du palmier dattier passe par deux lavages :

(lavage a I’eau distillée et lavage dans un soxhlet).

11-1-3-1-Lavage a I’eau distillée

La poudre obtenue aprés broyage est lavée et bouillie avec de 1’eau distillée a une température de
80°Cpendant une heure de temps et avec une agitation magnétique, afin d’éliminer la poussiére présente
dans la poudre.

L’agitation de la pulpe de palmier dattier provoque une importante quantité de mousse ce qui signifie que

la propriéte tensioactive recherchée présente dans le bois.

Apreés la fin de cette étape, la poudre est séchée dans I’étuve a 60°C pendant 3 jours (Voir la figure 11-14).

39



Chapitre 11 Méthodes Expérimentales et Matériaux

Cuisson a 'eau distillée Filtration

Figure 11-14 : Les étapes de lavage a 1’eau distillee

11-1-3-2-Lavages dans un Soxhlet
La pré-extraction ou lavage des poudres est realisée avec le montage de Soxhlet (Voir la figure 11-15),

afin d'éliminer les extractibles pour avoir une lignine pure.
Dans cette étape de pré-extraction, la poudre lavée a I’eau distillée est traitée avec une solution composée
d’un mélange de solvants organiques éthanol / acétone (2v/1v), pendant 1 heure et 30 minutes. Cette

combinaison de solvants organiques forme un mélange azéotrope dont le point d'ébullition est de 76°C.

Apres cette extraction les échantillons sont séchés dans une étuve a une température de 60°C pendant 3

jours. Aprées séchage, les échantillons sont pesés afin de déterminer le taux des extractibles.

Figure 11-15 : Montage de Soxhlet

40



Chapitre 11 Méthodes Expérimentales et Matériaux

L’extraction par le montage Soxhlet (Figure.ll-15) se fait comme suite : on pése une masse m=16.66g de
la poudre qu’on met dans la cartouche, et on place le solvant utilis€¢ pour 1’extraction dans un ballon a
fond rond placé dans un chauffe-ballon, dés que la température attient la température d’ébullition du
solvant, des bulles commencent a se former, la vapeur surmonte et se condense au niveau du réfrigérant et
elle forme des gouttelettes. Ces dernicres tombent en goutte a goutte dans la chambre d’extraction
contenant la cartouche et passe par la poudre, le solvant reste dans la chambre puis une fois qu’il atteint le
niveau maximum il tombe dans le ballon. On fait plusieurs cycles afin d’avoir le maximum d’extractible.

Quand le solvant dans la chambre gagne une couleur claire, on arréte I’opération.

Figure 11-16 : Lavages au Soxhlet

11-2- Extraction de la liqueur noire

Afin de séparer la lignine de la cellulose il faut attaquer la poudre de la pulpe du palmier dattier avec une
solution alcaline, a ’aide d’un autoclave qui nous permet de régler plusieurs factures comme la
température et la pression.

L’extraction de la lignine par 1’autoclave, consiste une cuisson de la poudre de la pulpe du palmier dattier
préparée par les étapes précédente, dans une solution fortement alcaline de NaOH préparer 24h avant. La

cuisson se fait pendant 02 heures a une pression de 3 bars et une température de 120°C (Figure 11-17).

Figure 11-17 : Extraction de la liqueur noire a ’aide d’un autoclave
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A la fin on récupére le mélange qui contient la liqueur noire et la cellulose. Le mélange récupéré est filtré
a I’aide d’un entonnoir Blichner et un papier filtre pour séparer la cellulose de liqueur noire (figure 11-18).

La cellulose récupérée est séchée et stockee a part.

Cellulose

Liqueur noire

Figure 11-18 : Filtration Blichner

11-3- Précipitation et purification de la lignine Kraft

Un processus suivant le protocole Kraft est utilisé pour précipiter la lignine de la liqueur noire. Dans cette
méthode, un acide fort tel que 1’acide sulfurique est utilisé pour abaisser progressivement le pH jusqu’a
une acidité d’environ 2 a 3 pour précipiter la lignine. C’est la méthode la plus couramment utilisée pour la
précipitation de la lignine en raison de sa facilité d’utilisation, de son faible co(t et de sa faible

consommation d’énergie par rapport a ’ultrafiltration.

Acide sulfurique l

Figure 11-19 : Précipitation de la lignine Kraft
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Deux phases sont observées dans ce processus. La phase solide est de la lignine précipitée, fragmentée en
plusieurs molécules de poids moléculaires différents. L’autre est une phase aqueuse contenant des sels et
des sucres. Un probleme avec cette technique et la formation de colloides pendant la précipitation. De
plus, la lignine obtenue est plus polluée que la lignine obtenue par ultrafiltration. Un nettoyage s’impose
donc. Un autre probléme avec cette méthode est qu’il est difficile de contrdler le poids moléculaire des

fragments de lignine.

Apres refroidissement de la solution a la fin de chaque ébullition, la lignine est récupérée par filtration

(figure 11-20) et enfin le précipité est séché a 1’étuve a 60°C pendant 3 jours aprés purification.

Figure 11-20 : Filtration de la lignine

I11- Purification de la lignine

Le protocole utilisé consiste a chauffer la lignine brute dans de I’acide sulfurique 1 M a 70 C°, cependant
1h (rapport: 200g de la lignine brute seche pour 1L de H2SOs a 1M). Ce chauffage provoque
I’agglomération des particules de la lignine, ce qui facilite leur filtration. L’acide sulfurique a pour effet
de laver la lignine des sels (essentiellement du sodium) et des suces présent. La solution est ensuite
refroidie pour faciliter la filtration a travers le Blichner. Enfin, la lignine est lavée intensivement avec de
de I’eau distillée pendant la filtration pour éliminer les acides et les ions carbonate (rapport : initialement
200 g de lignine seche pour 2,5L d’eau distillée). Placer la lignine lavée sur un plateau en aluminium et

sécher dans une étuve a 60°C pendant 3 jours.
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Figure 11-21 : Purification de la lignine

Les principaux polymeéres utilisés dans les formulations étudiées

a) Lagomme de xanthane (Xanthane)

En raison de ses propriétés, la gomme xanthane est souvent utilisée comme agent épaississant dans les

fluides de forage. Qualité rhéologique, résistance au sel, excellente stabilité thermique, biodégradable. Le

xanthane est un polysaccharide produit parades bactéries « Xanthomonas campestres » est impliqué dans

le métabolisme de certaines plantes. Sa formule moléculaire moyenne est (Cs7H1020s6) n (n= 830a2800).

La gomme xanthane est composée d’un squelette cellulosique. Deux groupe carboxyle. Il confére un

caractéere anionique (Figurell-23). Des contre-ion le plus puissant Na+, K+ et Ca2+ sont souvent trouveés.

Trois fonctions apparaissent dans les anneaux de chaine latérale (groupe acétate) du motif.
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Figure 11-22 : Structure primaire
de La gomme xanthane

Figure 11-23 : Structure secondaire de la
gomme xanthane a I’état solide
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Acide glucuronique sur le cycle le plus proche du squelette principal et sur le cycle intermédiaire.
Pyruvate pour les anneaux terminaux) En milieu aqueux, les atomes (Na+ ou K+). Il se dissocie de la
molécule de xanthane et acquiert une charge négative de 1’ion. Acide carboxylique (COO-). L’Etat solide,
le squelette est hélicoidal. Lignes avec un pas de de 4,7 nm et un total de 5 unités répétitives
(Figure 11-22)

b) Les cellulose poly anioniques (PAC)
Pour assurer un certain niveau d’inhibition des argiles, le caractére an ionique des molécules a été changé
et a eu comme conséquence 1’apparition des celluloses poly anionique
(PAC), maintenant couramment utilis¢ dans les fluides a base d’eau. Le PAC est un polymere
cellulosique a base de carboxyméthylcellulose
Contrairement au xanthane, qui est un polysaccharide hélicoidal semi rigide, il a une conformation
globulaire flexible. La cellulose poly anionique est principalement utilisée comme réducteur de filtrat
pour les boues d’eau douce et d’eau de mer, mais agit également comme améliorant de viscosité dans ces
systemes. Les deux types de PAC disponibles ont des viscosités differentes mais la méme réduction de
filtrat. Le PAC résiste a des températures d’environ 150°C et n’est pas sujet a la dégradation bactérienne.
c) Les bentonites
Les bentonites sont des argiles sodiques du type montmorillonite qui présentant la propriété de gonfler
dans I’eau douce en absorbant de grandes quantités d’eau. Les bentonites sont employées pour augmenter
la viscosité et les geles des boues douces et diminuer leur filtrat. En milieu salé (>35g/1 de NaCl), les
bentonites sont inefficaces et ne servent alors que de support colloidal
d) Les attapulgites
Les attapulgites sont des argiles du type sépiolite qui présentant la propriété de se disperser et de rester en
suspension en milieu salé. Cette propriété est employée pour augmenter la viscosité et les geles des boues
salées (>35¢/l de NaCl). Cependant, ces argiles ne présentent aucune capacité a réduire le filtrat.
e) Eau de fabrication
L’eau est I’¢1ément le plus essentiel dans les boues de forage. L’eau de fabrication peut étre douce, dure
ou salee.
-Une eau est dite dure si elle contient beaucoup de calcium et de magnésium et autres.
-Une eau est dite dure si elle contient beaucoup de calcium et magnésium.
Une eau dure diminue le rendement des argiles et des produits chimiques, pour I’adoucir, il faut ajouter
un a deux kilogrammes de soude caustique ou de carbonate de soude par metre cube.
Si I’eau est salée, sa salinité est diminuée en ajoutant de 1’eau douce, mais le prix de revient sera plus

¢levé. Néanmoins, 1’eau de fabrication peut étre plus ou moins salée : 7 a 35 g/l.
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IV- Formulation de la boue de forage
L’effet de la lignine comme plastifiant dans les systemes argileux a été testé. Plusieurs formulations de
boue de forage a base d’eau, ont été testé.

Dans ce travail nous avons expérimenté (08) huit formulations a base d’ecau et de bentonite.

Mixeur

Figure 11-24 : Formulation de la boue de forage a base de 1’eau
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Chapitre 111 :

Résultats et discussions

Ce chapitre présente les résultats obtenus de cette étude et les interprétations tout en faisant une
comparaison avec les résultats de la bibliographie. Il est devisé en deux parties, la premiére est
consacrée aux résultats de ’extraction et de la purification de la lignine, cependant la deuxiéme
partie présente les résultats de la valorisation de la lignine comme fluidifiant dans la boue de

forage.

I. Extraction de la lignine :

L’extraction de la lignine est réalisée par la méthode kraft a partir du bois de palmier dattier. Le

procédé Kraft, ou sulfate, est le plus important des procédés pour la fabrication de pate a papier

dans le monde, représentant 84% de la production mondiale de pate chimique (cellulose)

Ce procédé alcalin vise a eliminer les extractibles, les pectines, les hémicelluloses et la cellulose a

travers les étapes suivantes :

r

Echantillonnage |

» Récupération de déchet de bois de palmier

Extraction |

( . - Broyage
Echantillonnage « Tamisage (@< 5mm)
( « Extraction a ’eau distillée

« 2 heures — Filtration— Séchage

Extraction

« Extraction au soxhlet

* (Ethanol : Toluéne 1:2) — Filtration— Séchage
« Eau distillée

 (Ethanol: Toluéne 1:2) Solvant recyclé

—

PreC|p|tat|0n

Traitement Alcalin \

 Cuisson en autoclave
* NaOH 15%,120°C, 3 Bars 1 heure — Filtration — Séchage

« Précipitation de la liqueur noire
*» CO2,pH=9 — Filtration— Séchage

N\

Purification \

* Purification
 Acide sulfurique pH=2 — 7 — Filtration

Figure I11-1 : Extraction de la lignine est réalisée par la méthode kraft.

Liqueur noire

I:>*

Purification de la
lignine

Précipitation de la
lignine

Lignine pure

Figure 111-2 : Extraction et purification de la lignine par méthode Kraft
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I1. Caractérisation de la lignine
Apreés extraction et purification de la lignine au laboratoire, une caractérisation physico-chimique
est réalisée sur des échantillons de lignine extraite au laboratoire nommeée (Lignine A) et celle
commercialisée par la société Sarl Mei JING nommée (Lignine B) afin d’identifier et comparer
leurs propriétés.

La lignine purifiée est caractérisée par un pH=2,93, un taux d’humidité de 0,1% et d’une densité
de 0,82. La figure suivante montre la texture et formes de la poudre de la lignine.

Figure I11-3 : Poudre de la lignine pure

11-1- Composition chimique de la lignine

D’aprés les études de Isa Hasanov et son équipe [49], la composition de la lignine et des ces
groupements fonctionnels dépend de 1’espéce végétale ou ligneuse ainsi que la méthode
d’extraction. En genérale, la lignine est composée de plusieurs noyaux aromatique, mais également
de groupes fonctionnels tels que les groupes hydroxyle, méthoxyle, carboxyle et carbonyle
phénoliques et aliphatiques.

Les spectres FTIR des échantillons de la lignine avant et apres purification et de lignine
commerciale sont illustrés a la figure I11-4.

Pour la lignine non purifiée (liqueur noire) on note la présence des groupements hydroxyles (OH),
représentés par une large bande dans la région de 3 400 cm™. Les vibrations de valence reliées aux
C-H aromatiques sont aussi communes dans tous les échantillons. Elles sont caractérisées par des
absorptions dans la région de 2935 cm™. Les fonctions caractéristiques des unités de base de la
lignine sont les fonctions aromatiques, carbonyles (C=0), les alcools et les éthers. Les fonctions
aromatiques sont caracterisees en infrarouge, par des bandes d'absorption dans la région de 1 500 a

1 600 cm?, ce qui est caractéristique des vibrations C=C du squelette.
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Cependant les spectres des deux lignines A et B présentent des groupements fonctionnels similaires.
Deux bandes a 1509 et 1842cm™ sont des pics caractéristiques des cycles benzéniques dus a la
présence d’un groupe méthyléne les deux pics caractéristiques des cycles benzéniques dus aux
vibrations. Le pic fort et large & 3454 cm™ est un pic caractéristique des groupe OH ou des composés
phénoliques. La bande & 1417cm™ et considérée comme I’étirement de 1’éther. Le pic aigu a 484
cmt est caractérisé par le groupe CS, qui se forme pendent les processus de fabrication de la pate
kraft.

On remarque que les résultats obtenus sont proches de ceux trouvés dans la littérature [52]

Par simple comparaison, la lignine
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Figure 111-4 : Spectres FTIR des échantillons de la lignine A, B et liqueur noire

11-2- Analyse de la distribution granulométrique

La taille des particules de la lignine est importante pour cette étude, elle influence la solubilité dans
les systemes argile/eau et affecte la consistance du mélange.

Les statistiques de la distribution sont calculées d’apres les résultats, en utilisant les dérivés D[m,n] :
Le graphe se présente en échelle logarithmique. L’abscisse(X) indique le diamétre des grains en
um et ’ordonnée (Y) avec deux échelles, dont 1’échelle de gauche est relative aux pourcentages
(%) des fractions lues sur la courbe de fréquence ; 1’échelle de droite, indique le pourcentage (%)

cumulé de la courbe cumulative (forme de « S »).
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> Echantillon de la lignine A

L’analyse granulométrique a mis en évidence la présence d’une population de grains variant entre
5.12um et 1337.48um, avec une taille mediane de 251.19um

> Echantillon de la lignine B

L’analyse granulométrique a mis en évidence la présence d’une population de grains variant entre
1.31um et 26.11um, avec une taille médiane de 6.75um (Figure 111-6).

On constate que la granulométrie de la lignine A est beaucoup plus importante par apport a la lignine

B, cette derniere est broyeée afin de facilité sa solubilité.
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Figure I11-5 : Analyse de la distribution granulométrique de la lignine A
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Figure 111-6 : Analyse de la distribution granulométrique de la lignine B
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11-3-Analyse morphologique
Pour étudier la morphologie de la poudre de lignine extraite et les effets des différents processus

d’extraction, la microscopie ¢lectronique a balayage (SEM) a été utilisée a des grossissements de

10pm, 20um et 50pum, comme le montre la figure 111-7.

Lignine B

o
i
- : -
HV mag = det W mode - 0 um WD spot 6
12.50 KV 10 000 x LFD 11.7 mm : M SE DLAB-SONATRACH 1.6 mm 4.0 11
o
N
H spot 2 20 pm = HV magc de
12.50 KV 5 000 x LFD 11.5 mm 3.0 DLAB-SONATRACH 12.50 kV 4 000 x LF|
o
Lo

HV mago det WD |[spot| 6/8/2022 7, Yy g—
12.50 KV 1 000 x LFD 11.2 mm| 3.0 m  DLAB-SONATRACH

Figure I11-7 : Images au microscope électronique a balayage (MEB) de la lignine A et B.
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La morphologie au microscope électronique a balayage de la lignine a montré une structure
spongieuse. En revanche, la lignine B apparait clairement comme des structures rocheuses avec
des tailles de grains variables et des surfaces relativement poreuses.

La structure poreuse facilite la dissolution de la lignine dans 1’cau, facilitant son utilisation dans

les boues de forage.

I11- Etude de I’effet de l1a lignine sur les propriétés rhéologiques de la boue de forage a base
d’eau

La boue de forage est un melange plus ou moins complexe basé le plus souvent sur une suspension
colloidale a base d'eau ou d'huile, utilisée pour le forage des puits. Cette boue, injectée dans le train
de tiges de forage, circule par un mouvement ascendant dans I'espace annulaire compris entre les
parois des formations géologiques forées et le train de tiges. Ses fonctions sont multiples : outre
refroidir et lubrifier sans corroder I'outil de forage, la boue doit pouvoir remonter a la surface les
débris arrachés aux formations. Il faut pour cela que la boue soit suffisamment visqueuse et que sa
portance soit telle que les débris puissent tenir en suspension dans la boue quand le débit de celle-
ci est nul. La densité de la boue doit étre suffisamment élevée de facon a équilibrer la pression des
pores des formations et ainsi éviter I'invasion du puits par les fluides des formations. Cette densité
toutefois ne doit pas étre trop élevée pour ne pas pénaliser I'avancement du forage, ou fracturer les
formations.

Les fluides de forage sont le plus souvent des fluides non-newtoniens, visqueux ou viscoélastiques.
La viscosité de ces fluides dépend avant tout de la teneur en solides contenue dans la boue et de la

présence des polymeres et son basé sur la densité, viscosité, filtrat et la réactivité.

I11-1 : Composition des boues de forage
Le fluide de forage peut étre simple ou Il est multiphasique et contient divers solides dispersés en
suspension, avec divers additifs, en ajustant les propriétés physico-chimique et rhéologiques de la
boue, pour les besoins de percage tel que :

e Agent réducteur de filtrat participant & la formation d’un « cake » de solidification mur de

trou de roche.

e Controleur de pH, de potasse ou soude caustique.

e Les Argile modifies organophiles ou des polymeéres pour ajuster la viscosité,
Les alourdissant (baryte ou carbonate de calcium) choisis en fonction de la densité voulue de la
boue.

Les boues de fourrages peuvent étre divisés en deux groupes :
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- Les boues dont la phase continue est I’eau
- Les boues dont la phase continue est 1’huile

A- La phase agueuse
Les boues a base d’eau sont de plus utilisées, vu leurs faibles taux de toxicité, les éléments ajoutés
comme I’admine et le biopolymeére sont biodégradables quant au biocide et au correcteur du pH,
leur dosage est trop faible pour constituer un quelconque danger pour les couches traversées. La
boue & base d’eau douce constituée est développée pour les zones de forte perméabilité et a
températures élevées de 50 a 180°C, prévu pour la traversée de la roche réservoir.

B- La phase solide
La phase solide est constituée d’agents de charge chlorure de potassium, amidon, argiles, biocides,
hydroxyde de potassium, biopolymeres. La plupart de ces produits sont poudre, comprimés
biocides, hydroxyde. Potassium sous forme cristalline. Ces composants sont essentiels pour forer
la boue chaque élément est soigneusement sélectionné pour répondre adéquatement a ses exigences

il fait son travail en synergie avec le systeme dans lequel il est utilisé.

I11-1-1- Eau de fabrication

L’eau est la facture le plus important dans le forage de boue. Faire une cruche d’eau sucré, dur ou
salé. Une eau est considérée comme douce si elle contient peu ou pas de sodium, calcium,
magnésium, etc...

L’eau est considérée comme de 1’eau dure si elle contient beaucoup de calcium et de magnésium.
L’eau dure réduit les rendements en argile et en produits chimiques. Pour I’alléger

1-2 kilogrammes de caustique ou de soude doivent étre ajoutés par metre. Si I’eau est salée 1’ajoute
d’eau douce réduira la salinité mais a un cout plus haut. Ce pendant I’eau produite peut contenir

plus ou moins de salinité : 7 a 35g/I.

I11-1-2- Les argiles

En pratique, la bentonite de sodium, un colloide argileux de ce type est principalement utilisé.
Montmorillonite. Cependant du fait des ions sodium incorpores, cette dispersion presente les
propriétés suivantes :

Il a une thixotropie tres élevée et une énorme capacité de rétention d’eau de 10-30.

Deux fois le volume de la bentonite elle-méme la bentonite est utilisée dans les boues d’eau douce.
La boue marine que nous utilisation a attapulgite.

La bentonite est une argile sodique de type montmorillonite aux propriétés suivantes : En eau douce,

il absorbe de grandes quantités d’eau et gonfle.
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La ratpalgite est une argile de type sépiolite aux propriétés dispersives.

Il est utilisé dans la boue salée car il reste en suspension dans les environnements salés.

» Analyse granulométrique de la bentonite.
L’analyse granulométrique a mis en évidence la présence d’une population de grains variant entre

1.31um et 152.45um, avec une taille médiane de 9.09um (Figure 111-8).

La lignine kraft a une distribution granulométrique plus large que la bentonite, suggérant la

formation d’agrégats de particules. La bentonite est uniformément répartie et exempte

d’agglomérats.
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Figure 111-8 : Histogramme de la distribution des différentes phases granulométriques
de I’échantillon BENTONITE.

> Bentonite.

L'argile utilisée dans notre étude est une bentonite de Maghnia (ouest d'Algérie) commercialisée
par la Société Bental. L’analyse MEB -EDX réalisée sur cette argile a montré une composition
cristalline a forte présence de smectite (Na). Nous avons pu identifier également d'illite, des traces

de kaolinite, feldspath (K et Na) et du quartz.
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L1 SRS L VRN & vu i -
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Figure I11-9 : La bentonite de Maghnia

(a) la poudre de la bentonite (b) Analyse MEB de la bentonite.
I11-1-3- La lignine
D’aprés les résultats de I’analyse de la composition chimique par spectroscopie infrarouge FTIR, la
lignine est caractéristique des groupements OH ou des composés phénoliques. Vu sa structure
spongieuse, la lignine peut donc étre considérée comme une tension active, une substance dont les
molécules ont une structure dite amphiphile. Ces molécules ont donc les propriétés suivantes :
Les tétes polaires, ionisées ou non, peuvent genérer des interactions acide base de Van Der Waals,
de Lewis et éventuellement de coulomb lorsque des éléments ionisables sont présents. Cette fraction
hydrophile a une affinité pour les surfaces chargées et les liquides a fortes propriétés polaires, tel
que les liquides. Comme de 1’eau.
Des fractions non polaires, généralement des chaines hydrocarbonées (ou grasses), capables

uniquement d’intrications de Van Der Waals, présentant ainsi une faible affinit¢ pour 1’eau.

111-2- Propriétés physiques des fluides de forage

Formulation de la boue, gestion de la boue caractérisation ainsi que le forage est effectué selon les
normes publiées par I’API (API 13A, 2004). Les tests liés & 1I’étude des propriétés des fluides de
forage reposent généralement sur quatre factures : densité, viscosité, filtrat et réactivité.

La densité est le premier paramétre de base caractérisant.

111-2-1- Impact des formulations étudiées sur I’environnement

Notre préoccupation constante lors de I’assemblage de ces formulations de boue de forage était
protégée 1’environnement quelle que soit 1’utilisation ultérieure de ces boues. Mais les produits
chimiques ne sont pas toujours respectueux de I’environnement, sauf si le dosage est correct. Faible

comme dans les fongicides
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111-3- Formulations de la boue a base d’eau

Cette partie est consacrée a étude de I’influence de la lignine A et B sur le comportement rhéologie
de la boue de forage a température T=50 C° selon la norme (APl 13A, 2004). Onze (11)
formulations ont été prépareé avec une substitution de des lignines. Voir le tableau I11-1
On prépare les compositions avec lignine extrait (lignine A), et apres on refaire les mémes
formulations mais avec lignine commerciale (lignine B).

Tableau I11-1 : Formulation de la boue a base d’eau dans un (500ml d’eau et T=50c®).

Eau Bentonite KCI NaCl PAC Xanthane | Lignine A | Lignine B
FO1 500ml 30g Og Og Og Og Og Og
F02 500ml 30g Og Og Og Og 129 129
F03 500ml 30g 4q Og Og Og Og Og
F04 500ml 30g 49 Og Og Og 129 129
F05 500ml 30g Og 49 Og 0Og 0Og 0Og
F06 500ml 30g Og 49 Og Og 129 129
F07 500ml 30g Og Og 2.5¢ 0.59 Og Og
F08 500ml 30g Og Og 2.5¢ 0.59 129 129
F09 500ml 30g Og 49 2.5¢ 0.59 129 129
F10 500ml 30g 49 Og 2.5¢ 0.59 129 129
F11 500ml 30g 49 49 2.59 0.5¢ 129 12g

111-4- Comportement rhéologique de la boue de forage a base d’eau

L’évolution des caractéristiques rhéologiques et physico-chimiques est étudiée pour des systemes
de fluides avec bentonite a pH entre 7 et 9.

Pour mesurer la viscosité on utilise deux viscosimeétres : Fann et viscosimétre de Marsh).

Le Viscosimeétre de Marsh entonnoir avec filtre, est un outil facile d’utilisation. Cet instrument est
utilisé pour le contr6le rapide de la boue. La mesure obtenue est influencée sensiblement par le taux
de gélification et par la densité de la boue.

Le Viscosimetre Fann est un viscosimetre rotatif a 8 vitesses de type couette. C’est une classe de
viscosimetre qui permet de mesurer la viscosité d’un fluide introduit entre deux cylindres

concentriques.

I11-4-1- Rhéométres rotatifs cylindriques

C’est la classe de rhéométre la plus fréquemment utilisée. Dans ce type la substance étudiée est
emprisonnée entre deux cylindres de révolution, coaxiaux, de rayons R1 e R2, et de hauteur h. Le
mouvement laminaire de cisaillement est obtenu en communiquant a 1’un des cylindres un
mouvement de rotation uniforme de vitesse angulaire ®0, I’autre cylindre demeurant immobile. La
substance se décompose en couches cylindriques coaxiales, animées de vitesses angulaires

différentes, variant continiment de O (pour la couche en contact avec le cylindre fixe) a ®0 (pour la
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couche en contact avec le cylindre mobile). Par suite du mouvement relatif des couches les unes par

rapport aux autres, il apparait cisaillement.

Cylindre maintenu
| immobile

Fluide
|
|
]’ ™ Cylindre en
ﬁ“ P rotation

Figure 111-10 : La géomeétre Couette de viscosmetre

Le cylindre intérieur est suspendu a un file torsion alors que le cylindre extérieur tourne a vitesse
angulaire constante. L’angle d’équilibre donne accés a la viscosité du fluide contenu entre les

deux cylindres.

I11-5- Comportement rhéologique de systeme bentonite/eau
Pour étudier I’effet de I’ajout de la lignine sur la rhéologie du systéme argile-eau, une supension de
bentonite (sans additif) et des mélanges bentonite-polymeére de base par dispersion de la poudre de

bentonite dans I’cau distilée est préparée.

25,00

.

2000 ¢6—0—o6—  o—

15,00 —&— Contrainte de cisaillement en Pa
10,00 —B— Viscosité [ en Pa.s
5,00
0,00 E\D“DH} —0— o a
0,00 100,00 200,00 300,00 400,00 500,00 600,00 700,00

GRADIENT DE CISAILLEMENT y' (1/S)

Figure 111-11 : Comportement rhéologique T = f(y) et u=1f(y) de la formulation F1 (eau/
bentonite) T=50C°
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La figure 111-11 montre le comportement rheologique de la formulation F1 (bentonite/eau).
D’aprés ces résultats, les boue diluées présentent un comportement newtonien en raison de
I’absence d’intraction entre les solides en suspension. La containte sur le matériau est
proportionnelle au taux de cisaillement. Cette relation n’est pas vraie si la substance est
« concentrée ».
Dans ce cas, une caractérisation compléte des propriétés rhéologiques revient a déterminer tous les
parameétres de 1’équation constitutive de F1 (equation 1).

1=0.002y+19,91 (Eql)
Ou:
T : contrainte de cisaillment

y : gradient de cisaillement

La courbe de tendence est représenté sur la figure suivante

21,80
20,80 —
y =0,002x + 19,915
19,80
18,80
—e—Contrainte de  cjsaillement en Pa
17,80
Linéaire (Contrainte de cisaillement en Pa
16,80
15,80
0,00 100,00 200,00 300,00 400,00 500,00 600,00 700,00
GRADIENT DE CISAILLEMENT(1/S)

Figure I11-12 : Courbe de tendance du comportement rhéologique t = f(y) de la
formulation F1 (eau/ bentonite) T=50C°
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Gradient de cisaillement (Y) (1/S)

Figure 111-13 : comportement rhéologique o= f(y) de la formulation F1 (eau/ bentonite)
T=50C°

111-6- Comportement rhéologique de fluide de forage a base de polymeéres et lignine

Le comportement rhéologique des formulations du F1 a F11 de fluide de forage contenant des
polymeres et de la lignine a été testé a température de 50 C°.

Selon ces résultats, le systeme lignine / bentonite présente un comportement fluidifiant, avec une
vitesse croissante conduisant a une perturbation structurelle due aux effets de cisaillement.
« Comportement newtonien des liquides a un seul seuil ».

L’effet de deux lignines A et B, est mis en évidence sur les rhéogrammes suivantes

6,00 ——f01

f02

5,00 fo3

fo4

4,00 —#—f05

= —0—f06

— —f08

= —f09

g 200 ——f10

b —-—f11
S 1,00
0,00

0 100 200 300 400 500 600

GRADIENT DE CISAILLEMENT(1/S)

Figure 111-14 : Rhéogramme de la variation de la viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement
des formulations a base de la lignine A, T=50°C)
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Figure 111-15 : Rhéogramme de la variation de la contrainte en fonction de la vitesse de

cisaillement des formulations a base de la lignine A, T=50°C)
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Figure 111-16 : Rhéogramme de la variation de la viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement

des formulations a base de la lignine B, T=50°C)
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Figure I11-17 : Rhéogramme de la variation de la contrainte en fonction de la vitesse de

cisaillement des formulations a base de la lignine B, T=50°C)
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L’effet des deux lignines sur les différentes formulations de la boue de forage est tres visible et

similaire. Le comportement newtonien du systéme bentonite/eau est complétement affecté.

Le comportement rhéologique des boues de xanthane (F7, F8, F9, F10 et F11) dépend en premier
lieu du degré d’association des molécules et donc du régime de concentration en polymere dans
lequel on se place. La masse moléculaire est un parameétre qui influe amplement les résultats
rhéologiques. Une fois dispersés dans I'eau, les molécules de haut poids moléculaire du xanthane
forment des agrégats complexes par les liaisons hydrogenes et I'enchevétrement des chaines du
polymere. En raison de ces réseaux fortement ordonnés, les solutions de xanthane montrent une
viscosité élevée a faibles taux de cisaillement mais a plus grands taux on remarquera une diminution
de la viscosité, d0 a la désagrégation du réseau et a l'alignement des différentes macromolécules

dans la direction du cisaillement.

Les formulations avec la lignine (F2, F4, F6, F8, F9, F10, et F11) montrent un écoulement a
caractere pseudo plastique (rhéofluidifiant) obéissant au model rhéologique de loi de puissance,
ou la viscosité augmente avec 1’ajout du PAC et diminuée avec 1’augmentation du taux de

cisaillement (F8, F9 et F11).

Pour la formulation (F5 et F6), on constate que lorsqu’on ajoute du sel (NaCl), les chaines se
replient et la solution devrait perdre de la viscosité. Les charges électrostatiques du motif de la
lignine sont écartées. Les chainons latéraux se replient et s’alignent le long du squelette principal

en provoquant I’abaissement de la viscosité.

D’aprés les rhéogrammes dans la figure (I11-15) et de la figure (111-17). Toutes les solutions

montrent un écoulement non Newtonien, la méme observation a été donnée par d’autres auteurs.

Les différents types de boue aux polymeéres et lignine avec lesquels on a travaillé indiquent un
caractere rhéologique semblable du type loi de puissance (Figure 111-18), le modéle rhéologique

d'Ostwald de Waele a été retenu pour les dix systémes :

Modeéle d'Ostwald de Waele
T=Ky" (Eq 2)

Le comportement rhéologique de la formulation F6 est exprimée par le modele d'Ostwald de Waele

avec 1’équation suivante

T = 25,191y01656 (Eq 3)
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Qu

k : Indice de consistance (Pa.sn)
n : Indice d’écoulement
v: Gradient de Cisaillement

120,00
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Figure I11-18 : Courbe de tendance du comportement rhéologique t = f(y) de la
formulation F8 a T=50C°

D’apres ces résultats, on constate 1’effet visible de la lignine sur le I’écoulement de la boue de forage
avec un comportement rhéofluidifiant différent d’une formulation a I’autre selon les ajouts. La loi
rhéologique d'Ostwald de Waele s’est montrée comme étant la plus adéquate pour décrire le

comportement rhéologique de ce type de substitution.

L’ajout de la lignine montre une bonne efficacité pour la stabilisation des cutines d'argiles. Cet
additif ne colmate pas les pores, ne modifie pas la perméabilité des argiles et ne retarde pas la
pénétration de la boue. Par conséquent, la lignine peut remplacer le polyacrylamide partiellement

hydrolysé (PHPA) dans le systeme de fluides de forage en sa qualité de de fluidifiant ou dispersant.

La similarité du comportement avec les deux lignines, montre que la lignine A, extraite du palmier
dattier au laboratoire a le méme effet tensioactif et fluidifiant que la lignine commerciale. Cela mis
en évidence ce polymeére biosourcé et ouvre une nouvelle application d’une grande importance

industrielle et écologique.
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Conclusion Générale

La valorisation de la lignine suscite un intérét croissant depuis quelques années. Elle est le second
bio-polymere le plus abondant de la biomasse aprés la cellulose, et représente environ 30% de la

matiere organique dans la biosphére.

Cette étude est menée dans le but d’avoir I’effet de la lignine commerciales (Lignine B) et la
lignine extraite a partir des déchets de palmier dattier (Lignine A), sur le comportement
rhéologique de la boue de forage a base d’cau. L’extraction de la lignine est réalisée selon le

procede kraft.

Une étude comparative des deux lignines sur leurs effets sur le comportement rhéologique de la
boue de forage a base d’eau est réalisée. Pour cela, des formulations & base de biopolymére sont

testées selon les normes API.

Les fluides utilisés sont a base d’argile et de biopolymeres, de la gamme de xanthane et lignine,
ces biopolymeres sont de plus en plus utilisés en considération de leurs biodégradabilités et leurs

structures moléculaires élevés permettant d’obtenir 1’élévation de la viscosité.

La physico chimie des produits de base a été étudiée en utilisant la spectroscopie infrarouge a
transformée de fourrier (FTIR), granulometre & laser. L’analyse spectroscopique (FTIR) a
démontré la composition chimique de la lignine. C’est une lignine représentée sous forme d’un
copolymere d’unités phényl-popane (avec 09 carbones). Elle représente environ 18% en masse

séche de bois broyé. Les liaisons peuvent étre des liaison éther ou des liaisons carbone/carbone.

A partir des analyses de granulométre a laser, les lignine Kraft purifiées et la lignine commerciales
ont des distributions granulométriques plus large que celle des argiles laissant a penser a la
formation d’agglomérats des particules. La bentonite a une distribution uniforme et sans
agglomérats. La médiane des tailles de la bentonite et lignine commerciale est respectivement de
9.09um et 6.75um. Plus leur granulométrie est importante et plus les particules risquent des

s’agglomérer dans la boue.

Les morphologies au microscope électronique a balayage de la lignine révéle des structures
spongieuses avec un degrés élevés d’agglomération dans le cas de la lignine extraite au laboratoire
( Lignine A) qui apparait manifestement comme une structure rocheuse avec une taille de particule
différentes et une surface relativement poreuse. Cette structure poreuse facilite la solubilité de la

lignine dans 1’eau ce qui facilite son utilisation dans les boues de forage.
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La rhéologie a été réalisée a I’aide de viscosimetre a contrainte imposée le RS600 et le modele
rhéologique a été dégagé. La détermination de la contrainte seuil, de I’indice de rhéofluidification
et de la consistance donnent une idée sur les propriétés rhéologiques de la boue. Néanmoins, la

présence des biopolymeres exercent un effet direct sur la rhéologie des formulations étudies.

D’aprés les résultats des tests rhéologiques, on constate un effet visible de la lignine sur
I’écoulement de la boue de forage avec un comportement rhéofluidifiant différent d’une
formulation a I’autre selon les ajouts. Le mod¢le rhéologique d’Ostwald de Waele s’est montrée
comme ¢étant la plus adéquat pour décrire le comportement rhéologique de ce type d’argile. Cet
additif ne colmate pas les pores, ne modifie pas la perméabilité des argiles et ne retard pas la
pénétration de la boue. Par conséquent, la lignine peut remplacer le polyacrylamide partiellement

hydrolysé (PHPA) dans le systeme de fluides de forage en sa qualité de fluidifiant ou dispersant.

La lignine compose (20-30) % de la masse séche du bois et initialement liée aux polysaccharides
des cellules végétales. Elle constitue une ressource renouvelable abondante mais du fait de sa
structure chimique complexe et hétérogéne, le prétraitement du bois et I’utilisation d’un tel
polymere naturel nécessite de surmonter plusieurs obstacles techniques et de réaliser des

compromis entre pureté et rendement.

Les résultats trouvés, montre que la valorisation de la lignine est un des enjeux majeurs de la
bioéconomie. Des technologies de prétraitement existent pour extraire la lignine de la biomasse
lignocellulosique. Elles doivent cependant étre optimisées et développées au niveau industriel. Les
technologies de conversion de la lignine existent, certaines au stade du laboratoire, d’autres au
stade industriel. Les grandes quantités de déchets de palmier dattier qui se trouvent dans les
palmeraies algériennes, rend cette valorisation comme une solution unique aux industrie pétrolier

afin d’¢élaborer des boues de forage biodégradables et non néfaste sur les écosystemes écologiques.
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Annexe A

Tableau 1 : comportement rhéologiquedes formulations (T=ambiant) avec lignine commerciale.

La vitesse
de 6 | 30 | 60 100 | 200 | 300 | 600 Gel GEI_ Densité Taux
cisaillement 10s | 10min d'écoulements
FO1 10 | 10 | 10 10 12 | 14 19 12 12 1,15 22,1
F02 9 | 19| 26 32 41 | 46 46 7 7 2,6 12,45
FO3 8 | 13| 24 35 45 | 47 50 5 5 1,07 27,3
FO4 14 | 15 | 16 17 20 | 23 29 16 16 2,6 37,76
FO5 5|17 | 12 14 15 | 18 23 5 6 1,04 16,15
FO06 7 |10 | 12 14 18 | 22 21 9 9 2,6 12.81
FO7 52 | 62 | 69 76 91 | 101 | 125 66 67 0,95 /
FO8 20 | 28 | 33 39 50 | 58 81 39 33 0,86 /
Annexe B
Tableau 2 : comportement rhéologique des formulations (T=50c®) avec lignine extrait
6 30 | 60 | 100 | 200 | 300 | 600 Gel Gel Densité Taux
10s 10min d'écoulements
FO1| 20 | 20| 20 | 20 | 20 | 21 21 21 16 1,15 24,02
FO2 | 13 |22 | 28 | 33 | 42 | 49 60 12 11 2,6 19,17
FO3| 12 | 20| 30 | 44 | 50 | 56 66 8 6 1,07 37,74
FO4| 21 | 29| 31 | 33 | 37 | 41 50 16 17 2,56 20,26
FO5| 3 4 | 4 5 7 11 25 3 3 0,87 15,6
FO6 | 11 |18 | 23 | 28 | 37 | 45 63 11 12 2,55 14,17
FO7| 75 | 79| 82 | 87 | 97 | 104 | 123 | 96 96 0,95 /
FO8| 22 |33 | 41 | 48 | 64 | 70 122 | 25 30 2,6 /
FO9 | 24 | 30| 34 | 38 | 46 | 54 78 52 44 0,81 /
F1I0| 25 |33 | 40 | 46 | 59 | 68 81 57 46 2,45 /
F11| 26 |33 | 38 | 44 | 56 | 65 87 37 32 0,91 /




Annexe

Annexe A

Tableau 3 : comportement rhéologique des formulations (T=50C°) avec lignine commerciale.

Taux
Gel Gel _
6 30 60 100 | 200 300 600 PH | Densité | d’écoulement
10s | 10min
(s)

FO1 | 20 20 20 20 20 21 21 21 16 8 1.15 13.92
F02 5 5 5 5 6 7 9 5 3 8 2.6 13.74
FO3 | 12 20 30 44 50 56 66 8 6 8 1.07 27.30
FO4 9 13 17 24 26 27 34 9 11 8 2.55 19.17
FO05 3 4 4 5 7 11 25 3 3 8 1.04 15.60
FO06 7 11 13 15 18 20 22 7 9 8 2.6 14.02
FO7 | 75 79 82 87 97 104 123 96 96 8 1.02 /
FO8 | 40 52 60 67 82 91 111 56 57 7 2.05 /
F09 | 33 41 46 51 63 70 97 41 42 7 0.85 /
F10 | 30 39 44 48 58 64 79 45 45 7 0.97 /
F11 | 22 29 35 40 51 58 75 46 35 7 0.84 /
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