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Résumé 

Une variante de mesure de la porosité sur motte par la méthode au pétrole est décrite et 
discutée. Le choix de cette méthode est volontairement effectué en fonction de critères de 
rusticité des manipulations et du matériel m i s  en oeuvre, qui permettent d'envisager son 
utilisation pour un faible coût dans des laboratoires à équipenient réduit. 
Le protocole élaboré met en oeuvre 3 pesées systématiques sur balance électronique mono- 
plateau précise à kO.0 1 g, plus deux pesées initiales concernant le matériel utilisé. Les formules 
développées permettent de calculer la porosité accessible au pétrole (porosité apparente), la 
masse volumique apparente sèche et la masse volumique "pseudo réelle" sèche. Ces calculs 
formulent également les écarts potèntiels entre porosité saturée par le pétrole (porosité 
apparente) et porosité totale, et entre masse volumique 'lpseudo-réelle'' sèche et masse 
volumique réelle sèche. Concernant la porosité apparente, le biais de surestimation susceptible 
d'être introduit au ressuyage des mottes est défini, et les incertitudes relatives et absolues sont 
formulées. On montre notamment que le biais de surestimation de la porosité introduit au 
ressuyage est proportionnel au volume de pétrole non ressuyé, inversement proportionnel au 
volume des mottes, et fonction décroissante de la porosité. 
Par ailleurs, en conditions expérimentales contrôlées et normalisées, le calcul indique que 
l'incertitude relative sur la porosité peut être approchée par une fonction inverse, à un 
coefficient près, du volume des mottes utilisées. 
Ces calculs sont confirmés par les résultats obtenus sur une série de mesures assortie de 
témoins à porosité stable (aggrégats de silice poreux). On moiitre que le ilchme tofcd de 
niotte(s) placée(s) dam m e  même capsule ne doit pas, en pratique, être it2fériew à I O - 20 
centimètres cirhe pour mininiiser* le biais de ressiycge e f  obtenir w i e  incer'tifirde relative sur 
la porosité in@rieirre h 2 %. 
On conclut par le constat que la relative simplicité des manipulations conduit en revanche à des 
formulations assez complexes des biais et des incertitudes, ce qui rend trés souhaitable 
l'automatisation des procédures. 
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Introduction 
La porosité du sol, ou plus exactement une partie de la porosité totale du sol, 

représente le pourcentage de volumes offerts au stockage et à la circulation des fluides. Du 
fait de la complexité de l'espace poral (formes, dimensions et "ouverture'' ou "fermeture'' des 
pores), la porosité totale ne peut être directement associée aux propriétés hydrodynamiques du 
sol (conductivité hydraulique notamment). Cependant, cette dificulté ne doit pas faire oublier 
que ces propriétés hydrodynamiques restent déterminées par les caractéristiques de l'espace 
poral et par la nature des constituants du sol. A long terme, une meilleure définition de cet 
espace poral et de ses caractéristiques géométriques restent donc une approche intéressante 
dans l'optique d'études dynamiques. 

Par ailleurs, la caractérisation de la porosité est nécessaire pour évaluer certains états 
hydriques du sol (taux de saturation en eau en fonction de l'humidité volumique ou de 
l'humidité pondérale notamment). 

En conséquence, il existe de nombreuses méthodes visant à caractériser la "porosité" 
du sol (méthodes densimétriques; méthodes utilisant les rayonnements gamma, méthodes à 
variations de pression d'air, moulages, analyse d'images, etc. ...) . Selon les principes et les 
moyens techniques utilisés dans le cadre de ces méthodes, le type de pores auquel on a accès 
peut varier et reste à préciser. 

Parmi les méthodes densimétriques, la méthode "au pétrole'' (DEMOLON, 1952 in 
CHAMAYOU & LEGROS, 1989; ENNIE,  1957 in AUDRY & al., 1973; ) est une 
méthode classiquement évoquée. Cependant, le mode opératoire employé et ses conséquences 
sur les incertitudes sont rarement décrits et discutés dans le détail. 
Or, par rapport à d'autres méthodes concernant des échantillons de dimension réduite, et en 
particulier les méthodes de traitement d'image sur lames minces, elle présente l'avantage de ne 
requérir qu'un matériel peu sophistiqué, dont les éléments principaux sont une balance précise 
et une enceinte à dépressurisation. 

S'il est certain que cette méthode peut comporter des "biais", il apparait possible de 
préciser la nature et l'importance de ces biais. Par ailleurs, si ces biais sont correctement 
évalués, ils peuvent conduire, en théorie, à l'appréciation de caractéristiques intéressantes. 
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V total = V pores + volume terre = Vv + Vs 

' J  non imbibé par pétrole = V = Vtotal - Vpl 

Principe : 
La méthode "au pétrole" utilise des mottes de terre à structure conservée d'environ 10 à 20 
cm3, sur lesquelles on évalue, par pesées, le volume total apparent, et un volume de pores que 
l'on assimile généralement au volume total de pores. 
La méthode requiert 3 pesées concernant la motte (plus les pesées d'étalonnage du matériel 
utilisé). 
1 O) - une pesée initiale sur la motte. 
2 O )  - une pesée des mottes après saturation par du pétrole. Le poids du pétrole retenu par les 
pores permet d'obtenir un volume de pores correspondant au volume saturé par ce liquide. 
L'expérience montre que le pétrole perturbe apparemment très peu l'organisation de la 
motte pendant la phase de saturation alors qu'une'saturation par l'eau amène une 
déstructuration plus ou moins complète de la motte =. La saturation au pétrole peut se faire 
sous atmosphère dépressurisée pour faciliter le dégazage de la motte. 
3') - une pesée permettant de mesurer la poussée d'Archimède sur les mottes saturées 
(obtention d'un volume total) immergées dans un liquide. Si l'immersion dans le pétrole permet 
de faciliter le calcul, on pourrait toutefois envisager d'immerger la motte dans d'autres liquides 
qui ne déstructureraient pas cette motte, sans que le principe de cette manipulation soit 
modifié. 
On considère parfois que cette méthode permet de travailler sur des échantillons non séchés. 
afin d'obtenir également le volume d'eau contenus dans la motte de terre. La saturation par le 
pétrole conduit ainsi théoriquement aux deux configurations figurés ci-dessous : 

cas 1 

terre non séchée terre séchée 
cas 2 

traversant la mott 

m volumeterre = Vs 
0 volume air = V a  volume terre = Vs 

volumeeau = VH20 0 volume air =Va  
m volume pétrole = Vpl volume pétrole = Vpl .- 

V pores = Va + VH20 + Vpl Vpores = V a +  Vpl 

Schéma théorique de I'oraanisation d'une motte de terre apres imbibition de pétrole 
Mais il semble que la mise en dépressurisation peut avoir des effets non négligeables. Ainsi, 
une perte d'eau pourrait se produire au moment de I'évacuation de l'air des pores. 
Pour simplifier, nous ne verrons donc que le cas des mesures sur échantillons séchés. 
(En conséquence, nous n'aborderons pas les problèmes de gonflement susceptibles de se 
produire entre des mottes sèches et des mottes humides). 

(les raisons de ce phénomène, assez analogue à ce que l'on peut observer sur d'autres matériaux 
poreux et relativement fragiles comme les papiers et les tissus, seraient d'ailleurs intéressantes à 
préciser davantage : rôle de la tension superficielle ?; rôle des interactions liquide-solide ?)I 
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Nous ne discuterons pas non plus ici des questions de signification de la mesure sur un 
échantillon par rapport à l'ensemble du volume duquel il est extrait : ces questions, certes 
importantes iirfine, relèvent des problèmes généraux de l'échantillonnage 

Dans cette méthode, on fait généralement l'hypothèse que le volume de pétrole absorbé 
et retenu par une motte est égal à la porosité totale. 
En fait, cette hypothèse demande B être discutée. On peut en effet envisager au moins 
trois problèmes : 

Le premier problème est qu'il est peu probable que l'on accède systématiquement 
à toute la porosité de la motte lorsqu'il existe une porosité fermée. Au contraire, il nous 
semble que la méthode est susceptible de caractériser davantage une porosité ouverte : 
En effet, la porosité fermée, lorsqu'elle existe, ne peut, à priori, être saturée par le pétrole 
que par diffiision à travers la paroi des pores fermés, mais on ne voit pas alors très bien par 
quel mécanisme. 

Le second problème est que la méthode est susceptible de provoquer une 
modification de la porosité, à la faveur d e  contraintes mécaniques qui sont fonction du 
mode opératoire, en particulier de l'immersion dans le pétrole et, surtout, de l'alternance 
dépressurisatiodrepressurisation . On peut imaginer une ouverture d'une fraction inconnue de 
la porosité fermée, ou une modification de la porosité ouverte. Dans ces conditions, la 
porosité fermée deviendrait, partiellement ou totalement , artificiellement ouverte. . 

Le troisième problème est qu'il n'est pas évident que le volume de pétrole retenu 
par la motte que l'on mesure soit égal A la totalité de la porosité accessible par ce liquide. 
En effet, la méthode requiert une élimination du pétrole excédentaire en périphérie de la motte 
et sur la capsule qui contient cette motte. Au cours de cette dimination, on risque d'éliminer 
également une partie inconnue du pétrole ayant pénétré dans la motte. et donc de sous évaluer 
la porosité accessible au pétrole. A ce titre, I1 n'v a pas de norme de ressuyage définie aui soit 
vraiment justifiée. I1 reste donc à effectuer des essais préliminaires pour déterminer la méthode 
de ressuyage optimale. De manière générale, la motte ne doit pas être trop petite pour que 
l'erreur sur le ressuyage puisse être minimisée. Cependant, elle ne doit pas non plus être trop 
grosse pour d'autres raisons (notamment pour éviter le piégeage d'air en son centre dans la 
porosité ouverte, qui peut alors imposer un temps de saturation très long). 

En résumé, il existe donc des incertitudes concernant la signification exacte du volume 
de pétrole saturant que l'on mesure. On mesure plus généralement une fraction variable 
de la porosité ouverte, et éventuellement, une fraction de la porosité fermée, le tout étant 
susceptible d'être perturbé par les manipulations. 
Ces incertitudes imposent la recherche de précautions et d'une standardisation du  
protocole : 

- standardisation pour pouvoir effectuer des comparaisons A mode opératoire égal 
entre les mottes. 

- précautions pour obtenir une mise en saturation optimale et une minimisation 
des risques de modification de la structure de la motte. Parmi ces précautions, les temps 
nécessaires pour obtenir des équilibres sont à prendre en considération, car ils peuvent 
varier selon le volume de la motte et la nature et la structure du matériau. La 
standardisation du protocole doit donc notamment être basée sur des temps d'équilibre 
suffisamment longs pour convenir à l'ensemble des échantillons traités. 
Des tests comparatifs de variantes opératoires sont envisageables pour déterminer le 
mode opératoire optimal, mais on devra les effectuer sur le même échantillon, ou 
travailler sur des répétitions permettant d'obtenir un échantillonnage représentatif pour 
chaque variante. 



6 ' ,, A 

Dans l'état actuel, et avant de pouvoir eff'ectuer de plus amples tests comparatifs, nous 
examinerons un protocole dérivé de DE BLIC & FARDOUX (1 992), avec quelques variantes. 

Matériel nécessaire : 

- une batterie de capsules avec fil de suspension fin et non absorbant de préférence (Nylon ?) + 

- une enceinte à vide; manomètre à dépression, ampoule à vide (facultatif, pour variante) 
- récipients : 1 bècher de 1000 cm3; cuvettes pour placer dans l'enceinte à vide 
- une potence réglable en hauteur $. 1 crochet de fixation 
- une balance électronique de précision (klA0 ème de gramme minimum) : compte tenu de la 

masse volumique du pétrole à 20 O C (entre 0.7 et 0.8 g/cm3), une précision de & 0.1 
gramme permet d'avoir une précision d'environ +O. I5 cm3 de pétrole, soit & 1.5 % pour 
10 cm3 de terre 

anneaux 

- pétrole (5  à 10 litres) dont la densité est à déterminer en fonction de la température. 
- un thermomètre imniergeable 
- un chronomètre 
- un hygromètre (éventuellenient) 

Définitions sigles employés : 

g = accélération de la pesanteur terrestre au lieu du laboratoire (LT-~)  

lg( = valeur algébrique de g 
Remarque : une balance de laboratoire (balame électmiique L? I platecru nofanimettt) est 
généralement étalonnée au lieu du laboratoire a l'aide de masses de valeurs connues de faqon à 
afficher une valeur de poids cowig; M pour une masse de M grammes ayant un poids réel M' 
(M' = M x g), quelle que soit la valeur effective de l'accélération de la pesanteur au lieu du 
laboratoire. La pesée d'un corps sur une balance étalonnée de cette faGon fournit donc, à l'unité 
de mesure près, une valeur de sa masse, indépendamment de son poi& réel qui peut varier 
selon les variations de 8.. 
En considérant un corps que l'on "pèse" sur ce type de balance, on obtient les conversions 
suivantes : 

(adimensionnel) 

.- 
Pesée balance 
Pesée balance = Pds réel/lg( ( M L T - ~ )  = (MLT-~)  
Masse = Pds réellg (RI) = (~cILT-~)  x ( ~ - 1 ~ 2 )  
Masse = (Pesée balance) x Jg]/g (Ml = (MLT-~) x ( ~ - 1 ~ 2 )  

= Masse x g/(g( (MLT-~)  = (M) x (LT-~)  

g/kI 

TempCrature 
to = température ambiante 
Poids réels (MLTm2) Volumes ( ~ 3 )  
Ps = Poids sol sec 

= 1 m/s2 (MLT-2) si la pesée de la balance donne des poids corrigés en 
grammes force pour des masses en grammes. 

Vs = volume de solide dans la motte 
Vc = volume de pores non saturés par le 

pétrole après imbibition de la motte 
Vv = volume de pores dans la motte 
Vpl = Volume de pétrole dans la motte Ppl 

P, = Poids capsule Vc = volume capsule 

= Poids pétrole dans la motte 
après imbibition après imbibition 
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= Poids capsule + sol sec 
la fixation de la capsule Vfix = Volume de la fixation de la capsule 

k' 

Masses (M) 
MS = Masse sol sec 

2 = Masse capsule 
MC+, = (Mc+Ms) = Masse capsule + sol sec 
Mfix = Masse de la fixation de la capsule 

Masses volumiques 
Pplt " 
~ ~ 2 0 ~ " ~  
PH20t" 
Pas 
Pr 

= Masse pétrole dans la motte après imbibition 

= Masse volumique pétrole à la température ambiante 
= Masse volumique eau a 4 degrés Celsius E 1 g/cni3 
= Masse volumique eau à la température ambiante 
= Masse volumique apparente sèche motte = (Ps/g(Vs+Vv)) = Ms/(Vs+Vv) 
= Masse volumique réelle sèche motte = (Ps/gVs) = MsNs 

Densités (adimensionnel) 
Das 
Dr 

= densité apparente sèche motte 
= densité réelle sèche motte 
= densité du pétrole à la température ambiante 
= densité de l'eau a 4 degrés Celsius 
= densité de l'eau à la température ambiante 

Dplf" 
D ~ ~ ~ ~ c  

DH20to 

Compte tenu de la valeur de ~ ~ 3 2 0 4 ° C  ( 1 g/cm3), on a 

E lPrl 
Das IPasl 
Dr 

DH20to E IPH20P/ 
Dplt" - - IPplt"l - 

Porosité (adimensionnel) 
porosité motte = Vv/(Vs+Vv) = 1 - @as/Dr) = 1 - (Pas/Pr) 

Terme complémentaire (adimensionnel) 
a = fraction inconnue du volume de la fixation correspondant 9 la partie immergée dans le 
pétrole dans la manipulation. En imposant a constant par la manipulation, ce terme intervient 
dans le raisonnement mais n'intervient pas dans le résultat final. 
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Protocole (et suggestions): 
~ ~-~ 

DOo) séchage préalable des échantillons 

On préconise généralement un séchage à l'étuve à 105 O C .  Ce mode de séchage ne semble 
valable qu'en absence de porosité fermée, dont la proportion est a priori inconnue. En effet, 
l'élévation de température dans des pores fermés et remplis de gaz est susceptible de faire 
éclater ces pores par surpression. 
Nous préférerons donc un séchage à l'air et à pression atmosphérique, éventuellement sous 
dessiccateur pour accélérer le processus de dessiccation. L'équilibre final obtenu est fonction 
du degré d'hygrométrie de l'enceinte dans laquelle on travaille. Il ksf donc préférable de 
connaître cette variable. 

D 1 O préparation du matériel 

1.1. On prépare n capsules avec leur système d'attache (on numérote les capsules au marker 
par ex, qui est insoluble dans le pétrole.). Comme la méthode requiert un temps de 
manipulation assez long, on prépare plusieurs capsules pour opérer simultanément sur une série 
de capsule et de motte. Le nombre de capsules dans la série dépend des récipients disponibles : 
ex : n = 8, 16 ou plus. Plus ces récipients seront nombreux, moins les manipulations seront 
longues. 

repere d'immersion 

- fil ou chainette non absorbant 
tube PVC de longueur fixee 

repere d'immersion 

f i  - fil ou chainette non absorbant / ) delongueurfixee tube PVC 

qqs 
cms 

grillage collé .4 la colle PVC 
(pas trop fin pour permettre 
des ressuyages faciles) 

tube PVC Wou dJ1tJchc 

VUE FACE CAPSULE VUE DESSOUS 

Exemple de construction d'une capsule en PVC 

1.2. On établit la masse volumique ppfo du pétrole utilisé pour la manipulation en fonction de 
la température du liquide. (généralement entre 0.7 et 0.8 g/cm3 à 20 O C). Pour cela, on peut 
effectuer la pesée de volumes connus de pétrole en éprouvette graduée par exemple. On devra 
par la suite ne travailler qu'avec ce pétrole, compte tenu de la variabilité de constitution et donc 
de masse volumique des produits trouvés dans le commerce. Pour plus de précision, il faut 
établir la courbe ppfo = f(to) selon la gamme de to du laboratoire et utiliser par suite cette 

R f = f  
éprouveRe graduée 

pesee @rule avec Volume connu donne masse volumique du petrole 

masse volumique petrole 

coube PPI= f(y) 
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1- 
courbe pour connaître p to en fonction de la température à laquelle s'effectue la manipulation. 
Exemple de calcul de ppl et Dplto à la balance électronique sur 3 pesées PLI, PL2, PL3 d'un 
volume constant V1 de pétrole : 

P.:. 

lgl ML1 = PLI x - 

I 1 

I Dzo> mesure préliminaire du poids et du volume des n capsules avec leur système de I 
suspension 

2.1) On pèse directement sur la balance la capsule avec son système de fixation (fil -I- anneau). 
On obtient : 

2.2) On effectue une pesée P1 après immersion suspendue de chaque capsule dans un liquide ( 
on choisit le pétrole, pour simplifier la suite des calculs). Les mesures sont effectuées une fois 
p&r toute sur la série de capsules dont on dispose. La valeur de P1 obtenue après immersion 

1 . pesee simple capsu!e 
= Pc 

2. tarage becher + liquide 3 pesee apt& immersion 
capsule vide = P i  

du corps est fonction du poids 
réel du volume de liquide 
déplacé, ce dernier étant égal au 
volume du corps introduit (essai 
d'explication : réaction du corps 
introduit à la poussée 
d'Archimède exercée par le 
liquide, et transmise par le . 
liquide au bécher, puis du bécher 
à la balance). 
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O n a  : 
Volume de pétrole déplacé = Vc + aVfix (L3) 
Masse de pétrole déplacée = P1 x Igl/g (M) 
Masse volumique pp?'à to 
v c  -t avfix 
et 

= Masse pétrole déplacéNolume pétrole déplacé (ML-3) 
= l/ppfox P1 x Jg)/g (L3) = (M-1L3)x(MLT-2)x(L-1T2) 

P1 = p tO(VC + aVfix) x g/lgl 
(MLT- PA ) = (ML-3)x(L3)x(LT-2) 

r21 

De manière générale, il y a un risque d'imprécision de la mesure à cause. du volume du 
système de suspension immergé (avfix) qui varie selon la profondeur d'immersion de la 
capsule (ex : 10 cm d'un filin de 1 mm2 de section correspondent à 0.1 cc ce qui est très peu, 
mais le volunie/unité de longueur d'une chaînette métallique peut &re suffisamment appréciable 
pour ne pas être négligé). 
Pour simplifier les calculs ultérieurs, on veillera donc à maintenir la capsule dans le 
liquide à une profondeur z touiours identique de la surface du liquide (Noter cette 
profondeur z par un repère sur le système de suspension, par exemple). En opérant 
systématiquement les immersions à cette même profondeur tout au long de la 
manipulation , y compris lorsque l'on immergera les capsules contenant les mottes de 
terre, le terme a sera constant et le volume du système de suspension pourra finalement 
être parpditement négligé dans le résultat final des calculs. 

[>3"). Prise d'échantillon et pesée à sec dans les capsules: 

3.1) Prendre des mottes non perturbées d'environ 25 a 30 g, soit environ 10 cm3 et les 
disposer dans les capsules numérotées. On veillera à prendre des mottes non effritées (souffler 

éventuellement légèrement dessus pour enlever les particules susceptibles de se désagréger). 

3.2) peser capsule + fixation + terre sèche : 
p2 = (ps+pc~pfíx)~lgl 
(MLT-2) = (MLT-2) 

Après cette pesée. il est fondamental de manipuler avec précaution les échantillons jusqu'à la 
fin de la manipulation pour ne pas perdre de terre au cours des opérations. 

D4")  saturation en pétrole des échantillons 



Pour la mise à saturation, on doit veiller à ne pas faire éclater les mottes et à assurer une 
saturation optimale de la porosité ouverte. On rappelle que compte tenu des sources d'erreur 
et d'imprécisions, le mode opératoire doit être le même pour tous les échantillons traités, de 
façon à pouvoir effectuer des comparaisons entre eux. 

7 

Pour cela, nous envisagerons deux variantes, qui seraient d'ailleurs encore susceptibles d'être 
améliorées : 

4.1 .) Variante 1 : mise en dépression progressive après saturation en pétrole (protocole DE 
BLIC & FARDOUX) 

4.1.1. On plonge la série de capsule + terre dans un récipient 
' iempli de pétrole. 

4.1.2. On place le récipient contenant pétrole et mottes dans 
une enceinte à vide. On met progressivement en dépression 

Avant mise sous depression jusqu'à 300 millibars de pression (soit 700 mm bar de 
dépression par rapport à P atm) pour éviter un éclatement des 
mottes par dépressurisation rapide des bulles d'air qu'elles 

contiennent . En fin d'opération, il ne 
doit plus y avoir de dégazage visible 
dans les mottes. I1 faut donc prendre 
un temps standard assez long (par ex 
30 minutes) qui soit susceptible de 
convenir à toutes les mottes. On 
pourra mieux définir ce temps sur des 
mottes d'essai à porosité 
apparemment fine, donc à dégazage 

\-- - -/.----j' lent. 
Saturation des mottes en petrole par mise en depression progresswe 

NI3 . Malgré les précautions dans la 
mise progressive en dépression, la porosité ouverte risque tout de même d'être modifiée, 
notamment lors de l'expansion des bulles d'air et de leur évacuation du pétrole (fig A). 
Par ailleurs, la porosité fermée remplie d'air, si elle existe, est soumise à des contraintes de 
dépression et de compression 
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FIG A. Essai de reconstitution des déplacements d'air et de pétrole dans la motte et des contraintes subies par la porosité 
au cours des phases de saturation par immersion et de dépressurisationirepressurisation 

equilibre 1 P atmospherique 

immersion 

A Patm 

air d s  pores 
ouverts 

+ pétrole 

pores 
fermés 

equilibre avant dépressurisation 

début depressurisation equilibre basse pression 

Risque de pwturbation 
de la prosit6 ouvwte 
par expansion des bulles 
d'ar 

depressurisation Etat B basse pression 7 

repressurisation Bquilibre P atmosphbrique 

compression 

des volumes 

d'air residuels 

dans la porosite 
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4.2 Variante 2 : dépressurisation de la motte avant son immersion. 

Pour minimiser les risques de perturbation de la porosité ouverte au cours de la phase de 
dépressurisation, on suggère la variante suivante (valable uniquement pour les mottes s2ches 
auxquelles on s'intéresse) : 

---_ -- .--------- 1. 

VARIANTE (pérole apporte ultenelrremenl dans I'enceuite 
I vide1 

Dans cette variante, on ne met pas le pétrole 
initialement dans le récipient, mais on l'apporte après 
dépressurisation par la base du récipient contenant les 
capsules. I1 faut alors disposer d'un système de 
manipulation en atmosphère dépressurisée (apport de 
pétrole par ampoule à vide par ex). Ceci autorise une 
mise en dépression plus rapide avec moins de risque 
d'éclatement de la porosité ouverte dans la mesure où 
l'air dilaté contenu dans les mottes peut s'écouler plus 
facilement que dans un liquide (fig. B). 

1 ? 11 ampoule B vide 

---A -- ... 
.. . 1 mise en depression 

i 

1 /- '  

2. Satwation des mottes en petrole 



1 3  
' 4 .  

FIG 6. Essai de reconstitution des déplacements d'air et de pétrole dans la motte et des contraintes subies par la porosité 
au cours des phases de saturation par immersion et de dépressurisationlrepressurisation. (Variante suggérée). 

I depressurisation avant immersion 

air ds pores 
ouverts 

-F pétrole 

pores 

fermés 

kquilibre basse pression 

immersion 
basse 
pression 

repressurisation equilibre P atmosphkrique 

temps 

Etat final ? 

Bquilibre 1 P atmosphbrique 

Remarque générale concernant la mise en dépressurisation : 
Quelle que soit la variante choisie, il existe des contraintes susceptibles d'affecter la porosité 
fermée (cf fig. A et fig. B).. On pourrait songer à ne pas effectuer de mise en dépressurisation, 
mais on risquerait alors de ne pas assurer une évacuation totale de l'air contenu dans la porosité 
ouverte. 
TI serait peut être intéressant d'étudier la possibilité d'un remplacement progressif de l'air par 
une atmosphère de pétrole en conditions de pression atmosphérique, la motte restant non 
immergée jusqu'au remplacement total de l'air par les vapeurs de pétrole. 
Par ailleurs, il apparait qu'il convient de prendre en compte un volume de pores Vc  gui 
restent non saturés par le aétrole. 

- 
.. 

I 
5") Pesées des échantillons satures en pétrole (pesées P3 et P4) 

5.1) Au début d'une série de mesures, on prépare la 
balance + un bécher contenant du pétrole + une potence. On 
mesure la température dans le pétrole afin d'en déduire ppfo 
selon la courbe établie en 1 3 

5.2) On retire le bain de pétrole contenant la série de capsule 
de l'enceinte à vide en laissant en immersion les mottes jusqu'à peu de 
temps avant la pesée dans le pétrole (ceci évite un risque de 
dessèchement des mottes qui se traduirait par une sous-estimation de 

I 

la porosité) &res me sous deprerrlon 
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5.3). On retire une capsule avec sa motte du bain de pétrole et on Ôte l'excédent de 
pétrole à l'extérieur de la motte. Cette opération est délicate : I'élimination du pétrole 
excédentaire ne doit être ni excessive (sous- 
estimation des pores par vidange d'une partie de la 
porosité) ni insuffisante (sur estimation de la 
porosité par maintien de pétrole dans la grille de la c: 

Ressuyage menage 
(1 motte B la fois) capsule par exemple). 

plus être trop longue (risque d'évaporation du &res mise sous depression 

L'opération ne doit pas non 

pétrole et donc encore sous-estimation de la 
porosité). On doit effectuer un séchage complet de la capsule (avec un papier absorbant par 
exemple), mais un essuyage très léger pour la surface de la motte En replongeant des mottes 
d'essai dans le pétrole, on peut par exemple vérifier qu'il n'y a pas de nouveau dégazage après 
le ressuyage. On notera que le ressuyage de la capsule peut poser problème à cause des 
recoins, mais que celui de la surface de la motte est à priori naturellement rapide. I1 semble 
donc dangereux de laisser la motte de manière prolongée sur un papier absorbant comme on le 
voit dans certains protocoles, car ceci risque de re extraire le pétrole contenu à l'intérieur de la 
motte. 
On peut éventriellement envisager de contrôler l'effet du ressuyage en mesurant la 
densité apparente par la méthode à la paraffine. En effet, en prenant certaines 
précautions, il est tout h fait possible de réutiliser la même motte et de l'enrober de 
paraffine. La comparaison des valeurs de densité apparente obtenues sur un certain 
nombre d'échantillons pourrait permettre de voir s'il existe des différences 
systématiques. 

5.4) Après tarage du bécher rempli de pétrole, on immerge la motte imbibée et on 
effectue 2 pesées (P3 et P4) comme suit (cf. fig.) : 

e- 
l tarage becher + petiole (zero1 2 pes& apres immersion suspendue de 

la capsule + motte saturer = P3 

3. peses caps& + m l t e  descendus 
au fond = P4 

5.4.1) Immersion suspendue et pesée P3. 
Cette pesée s'effectue de la même façon que pour la détermination du volume des capsules à 
vide (a  constant par immersion jusqu'à la profondeur préalablement définie par une marque sur 
le système de fixation). La valeur mesurée correspond au poids du liquide déplacé par le 



e, 

volume introduit, c'est à dire le volume de la capsule + le volume de la fixation + le volume 
total de la motte 

5.4.2) Dépôt de la capsule délicatement au fond du bécher (pour éviter d'abîmer la motte et 
pouvoir la récupérer pour d'autres opérations) et pesée P4. 

Cette pesée évite de faire une manipulation supplémentaire sur la motte. Une "astuce" consiste 
à utiliser un système de suspension,un peu plus long que le bécher pour pouvoir déposer 
l'anneau sur le rebord du flacon et retirer par la suite aisément la capsule.. 

P4 évalue une résultante de forces qui est équivalente au poids P du corps introduit , soit Pc + 
Pfix + Ps + Ppl. (ce qui, intuitivement, semble évident et est d'ailleurs valable pour tous les 
corps, y compris les corps flottants)) 

En effet, la poussée F d'Archimède continue à s'exercer comme lors de la pesée P3, et la 
réaction R à cette poussée (IR1 = F) du solide sur le bécher s'ajoute au poids P du corps 
introduit diminué de la poussée d'Archimède. 
La résultante des forces ajoutées au poids initial (bécher + pétrole initial) est R+P-F = P. 

_3 y--+---+-+ 
Resultante = poids bbcher + poids liquide + R +poids solide + F 

= p o w p o i d s  bquide:+poids solide' 

?t (reaction poussbe Archimede j = 3 (poussbe Archim&dej 

O n a  : 
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D6" )  CALCULS 

Les calculs sont basés sur 2 hypothèses prélìmìnaìres, qui ne sont plausìbles que si la 
nianiptclation a-fcìt l'objet de certaines précautions : 

- le volume total des pores (VI,) n'a pas varìé au cours des i&férentes phases de la 

- le ressuyage de la motte nprès In phuse de saturution n'a pris entrnÎné une sìdange 
n~ínzìptllatiolz 

purtìelle des pores remplis de pétrole. 

On a défini par ailleurs l'existence d'un volume de pores V tel ue : 
V v  (volume de pores) = Vpl(vo1imie de pé &ole safiiratif In mofte) + Vg( volume de pores  no^ 

satirrés par le pétrole). (si la safirmfion de la motte estparjaìte, on n Vk = 0 et Vv = Vpl) 

5 4  
c 

On rappelle que les pesées PO, P1, P2, P3 et P4 donnent : 

En convertissant les poids réels Pc, Pfix, P,, Ppl selon les masses en @ f c ,  gMfix, gMs et gMpl. 
on obtient : 

on a détermine auparavant pppo (masse volumique du pétrole en fonction de la température 
ambiante to) 
on s'est arrangé pour que a (cf définition) soit constant 
et on cherche : 
Pas = Ms/(Vs + V,,) 
P' = masse volumique réelle sèche motte = MSNs 
Das = densité apparente sèche motte = pas/pH204'~ 
Dr = densité réelle sèche motte = pr/ pm04Oc 
Vv/(Vs+Vv) = porosité motte = 1 - (pas/pr) 

= masse volumique apparente sèche de la motte 

Pour le raisonnement, on prockde B des calculs intermédiaires : 

6.1 : Masse sol sec RIs 
Ms = (P2 - PO) x Igl/g 
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6.2 : volume des pores saturés de pétrole = Vpl 

et 
(P4 - P2) x Igl/g = Mpl [51- [31 
Vpl Mpl/ppfo = (P4 - P2) x l/ppfox (g(/g 

6.3 : Volume total de la motte 
Le volume total est Vs + V, 
et on a posé que Vv = VPl + Vc 

donc V, + Vpl + VE = (P3 - P1) x l/ppfo x Igl/g 

et 

or ~3 - PI = ppfo( v,+ Vpl + vc x g/lgl 

V, + V, = ( ~ 3  - PI) x l/ppfo x Igl/g 

[41- PI 

h .  

6.4 : Volume terre sèche Vs 

soit encore, en remplaçant Vpl selon [7] : 
vs [(p3 - pl) X l/PpfoX ISl/gl - vpl - ve ([SI) 

vs = [(P3 - P1) x lippf0x Igl/g] - [O4 - P2) x 1/ppf0x Igl/g I 

donc Vs = [(P3 - P1 - P4 + P2) x I /  ppfo x IgI/g] - VE 

[71 

[SI 
r91 
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KI- PO 
P 3 -  PI 

pplt'x 

D70)  FORMULES APPROCHEES ET COMMENTAIRES 

7.1 Masse voluniique apparente sèche de In motte : 
Par définition, la Masse volumique apparente sèche Pas = Ms/(Vs + Vv) 
d'après [6] et [9] 

p 2  P3- - p o l  PI 
s=  Bit" x tM 

. CommeTltaire : Les valeurs obtemes pow les pesées PO, PI et P2 ne sont pas soimises à des" 
Iqpoih&es sinpl@mfrices coricertinri i la pt'néiraiiotl dl[ pétrole dom In porosité. Par 
nilleiirs, P3 ne déperid pas de Ici porosiié feinide noti satiir-ée par le pétsole, niais iniiqiierneni 
dir mairi fieri d'me botvie satiiratiori des pores oziverts vers l'extériein de la moite après le 
ressiiynge. Sous réserve des hypothèses pi.éliniiriaires fornzzilées (pas de modiflcatioti de In 
porosité totale nu cows de In mampulatioq problèmes de resszrycige résolu.$, la niasse 
voluniiqice apparente sèche devrait donc être conrtue avec peu de biais par cette itiétliorle. 

7.2 Densité apparerite sèche de la motte 
d'après [ 1 I] et la remarque que Das z I pas\ 

7.3 Masse volumique réelle sèche de la motte et Masse volumique "pseudo réelle" 
Par définition, la Masse volumique réelle sèche Pr = Ms/Vs 
d'après [6] et [IO] on a : 
Masse volumique réelle sèche : 

Cormterztctire : O n  constafe que, pur cette méthode, pr ne peut ê&e connue avec la même 
précision que pas puisque plusieurs variables supplémentaires uppnraisseret. P m  ailleurs, 
la niasse soluinique réelle sèche ne peut être connue par cette seule niéthode que dans le 
cas 02 Vc  E 0, ce qui n'est pas nécessairement le cas. 
II reste donc préférable íl'estimer la densité réelle par une autre méthode. @ycnontètre par 
exemple. A noter que les mottes servant 2 lr itzétltode au pétrole peuvent être réutilisées). 

On peut définir une hlasse volumique "pseuclo-réelle" sèche ppr correspondant à la masse 
du volume occupé par le solide plus les pores occupant le volume V t  
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D, i~ . U51 P2-PO 
x 

P ~ - P ~ - P ~ + P ~ - ~ u ~ V ~ ~  EI 

* P2-PO 
P3 - P1- P4 + P2 @r @ t o  X d'après [6] et [lo] 1141 

7.4. Densité réelle sèche et densité "pseudo-réelle" 
D'après [13] et [14] : 
Densité réelle : 

Densité " pseudo-réelle" : 

-I-- P2 - PO 
P 3 -  P1- P 4 +  P 2  

Commeritciires : Les reninrques co~~cerm-irit In précision eflectiiées pour Das par rapport r'r p 
as s'appliquent de la même fapm pour Di. par rapport ci pr et pour Dpr pur rrpport à p P. 

t 7.5. porosité totale et "porosité apparente" 
la porosité totale = 1 - Pas/Pr, soit d'après [l I] et [ 131 : 

~3 - P I - ~4 + ~2 - @,,o ( . i) 
porosité totale = I - 

P 3 -  P l  
ou encore, après simplification : 

P 4  - Y2 + p.'" I i:i J porosité totale = 
P3- P1 

Commentriire : Coime  pour pr lu porosité totale ne peut être connue que si V c  est 
négligeable (EO). 

On peut définir une "porosité apparente" correspondant aux pores saturés par le 
pétrole : 
porosité apparente = Vpl/(Vv+Vs) = Vpl/(Vv+Vs) = (Vv-Vc)/VtotaI 
D'après [7] et [9] : 

[181 porosité apparente = 
P 3 -  P1 

Il est ìntéressunt de noter que cette porosité uppurente peut être connue indépendamineni 
de la conmissance de la " í s e  volunrique du pétrole (ppJtO). 
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On vérifie par ailleurs aisément d'après [I 11 et [14] que cette porosité apparente s'écrit : 

11 91 porosité apparente = 1 - Pas/ppr = 1 - Da/Dpr 

7.6. Volume de pores Vk non saturés par le pétrole et "porosité insaturée" 
La connaissance de pr par line mitre méthode permet d'évaluer Ve. En effet, d'après [ 131 
et [14] : 

P 3 - Y 1 - P4 + P2 - 
- p l l r  

[13] -- 

[I41 -- 

Pr P2-PO 

n r  P2 - PO 
f i / r o  - P 3 -  P I -  P 4 +  P2 

u 

On vérifie alors aisément que la porosité (VcNtotal) non saturée par le pétrole, que l'on 
pourrait appeler "porosité insaturée" s'écrit : 



* 
Coninientnires : 

pr = 2.6, on obtient 
En prenant , par exemple, le cas courant d'un sol de masse volumique réelle sèche 

porosité totale = porosité insaturée + porosité apparente. 

porositi insaturie = p s x  [p;,. -- 0.385) 

Par ailleurs, si l'on arrivait il s'assurer : 
- d'une parfaite saturation des pores ouverts 
- d'une non saturation des pores fermés 
- d'une non-perturbation mécanique des pores fermés 

la porosité "insaturée", que l'on peut calculer par cette méthode et par la connaissance 
de la masse volumique réelle sèche, correspondrait B la porosité fermée. 

Enfin, la possibilité de mesurer en continu les variations de 1a poussée 
d'Archimède grice B une balance électronique permettent de se demander s'il n'est pas 
intéressant d'étudier, en conditions explirimentales bien définies, le cornportement 
d ~ ~ ~ z m z i y i ~ e  c h  dégazcige, afin d'étudier la diminution au cours du temps de la porosité 
insaturée lors de la saturation de la motte. En effet, en fixant un certain nombre de 
variables (forme et taille de I'échantillon; nature du  liquide d'immersion, valeur de  
dépression de l'atmosphère au dessus du liquide d'immersion fixée avant l'immersion, 
température, ...) on peut ainsi théoriquement accéder à un paramètre dynamique qui ne 
varie à priori qu'en fonction : 

- de la configuration de l'espace poral 
- et de la nature du solide déterminant le type d'interactions solide/air et 

solideAiquide. 
Ce paramètre pourrait être défini, par  exemple, comme suit : 

A v< Aporosité insaturée 
ou bien encore Atenips Atmips 
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DSO) Estimation du biais de ressuyage , formulation plus générale de la porosité et 
calcul d'incertitudes . 

8.1. Calcul du  biais introduit indirectement par les capsules enrobées d'un film de 
pétrole, 

L'expérience a montré qu'un biais important pouvait être introduit, dans 
certaines conditions de ressuyage insufisant, par un film de pétrole excédentaire, 
persistant notamment autour des capsules contenant les mottes. Dans ce cas, les formules 
développées précédemment ne suffisent plus pour calculer la porosité et il faut alors tenir *. 
compte du volume correspondant à ce film de pétrole. La formule ci dessous de calcul d e  
la porosité est plus générale que les formules citées précédemment : 

S 

porosité non biaisee= 
APB-PltC (1 

loit PltC le poids de ce volume de pétrole excédentaire. On peut montrer, à partir des - -  
formules développées dans les pagesprécédentes que les porosités s'écrivent en fait : 

OÙ APA = PJ-P2; APB = P3-Pl; 
p = terme complémentaire lié à la porosité résiduelle non saturée par le pétrole 
par définition, p= O pour la porosité "apparente") 
pour la porosité réelle, p s'écrit comme ci-dessous : 

MA+/¿ 
ne représente pas la porosité APB Si PltC est différent de O, alors le terme 

effective, mais une "porosité biaisée". 
FeSi l'on définit le biais absolu comme suit : 

Biais absolu = Porosité biaisée - Porosité effective 
on peut montrer, toujours à partir des formules des pages précédentes, que ce biais 
s'écrit, dans tous les cas (pour la porosité "apparente" , comme pour la porosité réelle) : 

* *  

volume du film de pétrole 
volume de la motte de sol 

Biais absolu = Porosité biaisée - Porosité non biaisée = (1  -Porosité biaisée) x 

Cette formule montre que le biais se traduit par une tendance à la surestimation 
systématique de la porosité (le biais est toujours nécessairement positif ou nul). Il esf 
proportionnel au volume du film de pétrole, et inversement proportionnel au volume de la 
motte. Enfin, il est plus faible pour les fortes porosités (cf graphique page suivante). 
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8.2. Calcul de l’incertitude absolue sur 1: 

fig. Biais absolu induit par le ressuyage (en YO de 
porosité) en fonction du volume des mottes (en cm3). 
Volume de pétrole excédentaire = 1 cm3; 

>orosité apparente non biaisée 
L’incertitude absolue dépend des incertitudes sur les différents termes intervenant dans le calcul 
de la porosité non biaisée : 

P4 - P2 - Pfc 
P3 - P1- Pfc 

Porosité% = 

Soit 
volmotte = volume total de la motte 
AP = incertitude absolue sur une pesée 
f p  = poids de pétrole excédentaire non ressuyé 
Afp = incertitude absolue sur le poids de pétrole excédentaire non ressuyé 
ppI = masse volumique du pélrolc 
On peut montrer que : 

@orosité% = (100 + porosité%) x 

soit encore : 

2AP+APfc 
P 3 - P 1 - Pfc 

@orosité% = (100 +porosité%) x 

( 100 + porosité%) 
volmotte 

Par ailleurs. bien évideniment : 0 I Porosité% I 100 

- - 
¿? PPX- 
IgI 

\. 

D’oh l’in6gdité suivante : 
1 O 0  

@ X -  

L L  y [ + 5 oorositiO/b 5 
p volrmtte 200: ( 22;oxh) 

P P X -  
151 lgl 

Ces formules montrent que l’incertitude absolue sur la porosité non biaisée est 
- +fonction croissante de la porosité 
- +proportionnelle 21 la précision des pesées et B l’incertitude sur la quantité de pétrole 
excédentaire; 
-+ inversement proportionnelle au volume de la motte et B la densité du pétrole (un 
liquide plus dense aurait tendance à faire diminuer l’incertitude absolue). 
On voit également qu’en connaissant AP (incertitude absolue sur la pesée) et APfc 
(incertitude absolue sur le volume de pétrole excédentaire non ressuyé), il est possible de 
déterminer le volume minimum des mottes susceptible de fournir une fourchette 
d’incertitude donnée. Par exemple, si AP = 0.01 et APfc = 0.15, alors les mottes 



L 24 

agrégat 1 

devraient avoir un volume de 20 a 35 cm3 pour que l'incertitude absolue sur la porosité 
n'excède pas 1 centième de porosité. 

II m um abs re1 répétitions 
45 43 47 2 2  + 4.45% 1 x 3 ech. 

D 9 0 )  Application à une série de mesures de mise au  point 

agrégat 2 
bulleur 1 

Pow les sésiiltats figwant ci dessous, la sutumtioti en pétrole des écharitillom a été 
eflectiiée er1 atnzosplière de pétrole après dkpresswisaiiori ci 300 nznibcir. Le tenips 
d'inyrépmtion du pé&ole a étP de 30 minutes. Les dtfféreerites pesées (PO, PI ,  P2, P3 et P4) 
ont été eflectirées selon le protocole proposé doris les pages prkcédentes. Les capsdes 
coritemtif les mottes de terre étaierit coristituées de nm*ceaiix de tiíyaii de I cni de dianzèìre 
eri PVC siir Iesqiiels tin grillage de nylon avait été collé. Les calciils orit Pté i)érrfiks deux fois 
de suite, ci l''aide d'iin'tahlew (Adicrosoft EXCEL) , puis ci l'nide d'mi petit programme rédigé 
. m i s  le gestionnaire de bases de domées Paradox. 

62 59 66 + 4  k 6.45% 1 x 3 ech. 
40.1 39.7 40.38 & 0.3 t- 0.7% 6 x 1 ech. 

On a d'abord testé la reproíluctibilié de Iíi méthode sur c leu  agrégats de porosité 
visiblement différente et subdidivisés chacun en 3 écltantillom (pseudo répétitions), ainsi , _  

que sur  des bulleurs d'aquarium en silice, à porosité stable. Pour ces derniers, il s'agit de 
l'ensemble du protocole qui a été répété sur  le même échantillon (répétitions vraies). Le 
tableau suivant résume les résultats de ces tests préliminaires. I Porosité moy I minim I maxim I variation I variation I nb I 

bulleur 2 131.16 130.94 131.56 I +  0.4 (1 1.28 % 16 x 1 ech. I 
On constate une excellente reproductibilité des mesures pour les bulleurs (répétitions 
vraies sur des échantillons a porosité fixe) : les écarts relatifs R la moyenne sont 
inférieurs à 1,5 %. Une dispersion sensiblement plus importante des résultats est 
observée sur les pseudo répétitions (écarts relatifs a la moyene atteignant 6.5 %. 11 fiat 
alors noté que le protocole de mesure diffèrait légèrement dans les deux cas : pour les 
mesures sur agrégats, des capsules étaient utilisées, ce qui n'était pas le cas pour les 
bulleurs d'aquarium qui étaient suRsamment rigides pour être suspendus directement 
a u  bout d'un filin. Cependant, on attribua surtout la plus grande dispersion des mesures 
sur  agrégats à la variabilité de la porosité au sein d'un même agrégat. 

Après avoir mis en oeuvre le protocole sur une série de 60 échantillons provenant du  
Togo, les porosités calculées sont apparues comme étant anormalement élevées . En 
effet, une moyenne de 48 pourcent de porosité a d'abord été obtenue a l'aide de la 
formule porosité apparente = P4-P2/P3-P1 ( écart type = 545  pourcent; CV = 11 %). 
Or, l'emploi sur le même site de prélévement de la méthode dite "méthode au cylindre" 
avait fourni des valeurs de porosité nettement plus faibles sur des échantillons d'environ 
400 cm3 (moyenne de 33 pourcent pour 57 échantillons; écart type = 5; CV = 16 YO). Ce 
fait avait tout lieu de surprendre car  on s'attendait, au contraire, à une diminution de la 
porosité totale avec la diminution d u  volume de  l'échantillon (MONNIER & AL., 1973). 
I, 'tzxistence d'un biais systématique inhérent Ci la manipulation a donc été supposé. 

Compte tenu du caractère apparemment "optimiste" de ce biais, le ressuyage par 
gravité a été mis en cause. Une prise en compte du volume de pétrole retenu par  la 
capsule après ressuyage a été effectuée par  calcul de  la différence entre les résultats des 
poussées d'Archimède sur les capsules sèches et ceux des poussées d'iarchiméde sur les 
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Surface Epaisseur film 
capsule cm2 pétrole estimCe mm 

50 cm2 0.16 mm 

mêmes capsules ressuyées . I1 est apparu qu'un volume non négligeable d'environ 0.7 
cm3 subsistait systématiquement autour des capsules utilisées. Compte tenu de la 
surface de celles-ci (que l'on peut estimer à 50 cm2), ceci correspondrait à un film de 
pétrole de l'ordre de 0.15 millimètres d'épaisseur (épaisseur fournie uniquement B titre 
indicatif, et n'entrant pas dans le calcul du biais proprement dit). Une deuxième série de 
mesure de contr8le a indiqué des volumes de pétrole retenus par les capsules qui étaient 
inférieurs de 15 YO en moyenne à ceux de la première série de mesure (le temps de 
ressuyage aurait, en moyenne, trés légèrement augmenté B cette occasion). Le volume de 
pétrole retenu par les capsules est donc apparu comme étant entaché d'incertitude. 
Faute de véritables données statistiques à ce sujet, l'incertitude relative sur le volume de  
pétrole excédentaire a été évaluCe à cette valeur de 15%. 

\ 
4, 

Le volume de pétrole retenu par chaque capsule au cours de chacune des 60 
mesures de porosité a ensuite été calculé. Le calcul du biais a été effectué selon la 
formule donnée dans les pages précédentes. La prise en compte du biais ramène la 
moyenne des porosités apparentes de 47 à 40 YO. Cette valeur se rapproche de la valeur 
de 33 '%O obtenue par la méthode au cylindre. 0 1 1  notera qu'elle reste encore 
sensiblement plus élevée, ce qui pourrait encore indiquer une sous-estimation du volume 
de pétrole excédentaire (existence possible d'un film de pétrole excédentaire sur 1s motte 
proprement dite, ou constitution d'un ménisque de rétention du pétrole entre la capsule 
et la motte). 
Quoi qu'il en soit, sur les mottes analysées au laboratoire, le biais de ressuyage peut 
s'avèrer trés sensible lorsqu'il est introduit dans le calcul de la porosité : par exemple, 
pour une capsule de 50 centimètres carré de surface et une motte de 3,25 cm3, il est 
apparu qil 'ilnfilni de pétrole de 1 'ordre de O. 16 millintètres íl'épisseur couvrant la capsule 
introduisait une surestimation absolue de l'ordre íle 14 poiírcent de porosité, soit une 
porosité biaisée de 42 o/u pour une porosité "effective" de 28 '%) (cf tableau ci après). 

Volume de la motte Porositi biaisée par le Porosité corrigée Biais absolu 
cm3 film YO (A) 9ó (B) YO (A-B) 

3.25 cm3 42.22 % 28.35% + 13.87% 

Une fois ce biais estimé, l'incertitude absolue sur la porosité apparente non biaisée Deut 
être évaluCe à l'aide des formules développées précédemment 
Dans les conditions de l'expérience, on a : 
AP = 0.01 
pplt = o. 78 I6 
AP 
I' 

- O. 15 (valeur déterminée espérililentalcnient sur3 séries de 16 capsules sèchees/ ressu! Ces) _-  

I On obtient. en tenant compte des unités (grammes, centimetres cubes) : 

2 -I- 15jb 4 + 3ojp 
1.279 I( ) 5 Aporositt;% 5 I. 279 Y ( 1 volinotte voliìlotte 
L'incertitude absolue sur Iíi porosité non biaisée varie surtout, dans ces conditions, en 
fimction de la quantité de pétrole excédentaire non élimine' íiu cours du ressuyage. 

Avec le type de capsules utilisées, la quantité de pétrole excédentaire s'avère être en moyenne 
de 0.7 g. D'oii l'estimation moyenne suivante de l'incertitude absolue sur la porosité : 



On en déduit qu'avec le type de capsules utilisé, les mottes auraient du avoir un volume 
de 20 à 35 cm3 pour que l'incertitude absolue sur la porosité n'excède pas 1 centième de 
porosité. 

En revanche, lorsque les échantillons ne sont pas placés dans des capsules (c'est le cas 
des bulleurs d'aquarium témoins), le calcul des incertitudes indique une précision sur la 
porosité tout R fait satisfaisante ( incertitude absolue de l'ordre de 0.4 centièmes de 
porosité; incertitude relative sur la porosité de l'ordre de 1Yo). En outre, ce calcul 
d'incertitude donne des valeurs tris proches de celles de la dispersion expérimentale 
obtenue lors des répétions effectuées en phase de test préliminaire. Ceci semble indiquer 
que le calcul d'incertitude effectué prend bien en compte la majeure. partie des 
paramètres qui entrent en ligne de compte. 

Le graphe ci dessous illustre l'importance du  volume des mottes sur l'incertitude relative 
de la mesure au cours de cette expérience. Il révèle également que ce volume est , 
l'ensemble, insufisant. La formule 
développée ensuite précise que si le 
poids de pétrole excédentaire et la 
porosité varient peu d'un 
échantillon R l'autre, alors 
l'incertitude relative sur la 
porosité apparente est une 
forictiori inverse (A un coefficient 
prés) du volume de la motte. 

de l'incertitude relative sur la 
porosité en fonction du volume 
des mottes. 

- 

Delta re1 por 

70.00 -,- 

a 20.00 I. - 60.00 
E 50.00 
Cu 'E 
U 40.00 
-3 e 30.00 . 
.rra 

,E: 10.00 

0.00 I 

81 
a 

0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 

Vol motte cm3 

NB : Eupression de la Ibnction incertitude relative porosité = f (  volume motte, porosité, pdtrole excédentaire) 

{-pl = niasse volumique du pktrole = constante 

= cot/.< tan lt' = I rrr .$? I$  
.1 = incertitude absolue pes& constante 4 0.01 gm s2 
Pfc 7 piids de pdtrole escidentaire = variable estimée expériinentalement en hnction de la capsule 

lrfc = incertitude relative ressuyage = constante estinide par dispersion espérinientale de Pfc z O. 15 

soit encore, eu posant 
P J  

I '  

x 1 o(i % (20 P f i  i 7.6)  x ___ 
I Aporobité apparente0 
I porosité apparent& o 

dans 
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> l o o )  Conclusion 

Dans le ctiílre de I'evpérieiice de mise au point présentée, la preniière pltase du protocole 
(saturation en pétrole sous side aprh clépressurisation en atmosphère de pétrole) ainsi que 
les pesées sous poussée d'/lrchiriièrle n'ont pris posé de problèmes pcirticuliers . Elles 
assurent une bonne reproductibilité des mesures sur des témoins Ci porosité fixe, et dans 
une moindre mesure sur des fractions d'irn mênte échantillon de terre. Avec une balance 
arécise ri O. O1 g, la précision des pesées s 'asère suffisante et entre pour une faible part dans 
ì'incertitude absolue sur la porosité ílés lors que le iiolirnie de líi motte est supérieur ou &gal 
t i  2,5 cm3 (cette part est alors toujours inférieure Ci 1 pourcent de porosité). 

En revanche, il peut exister un biais au ressuyage conduistint 2 une surestimation 
ystématique de la porosité. Dans l'expérience (lécrite, le biais íle ressuyage s 'asére 
essentiellenient induit par les capsules contencint les mottes et ayant consersé un film de 
ugtrole de l'ordre dií dixiènlte de ndliinètre irprès ressuyage. En ntêrrie temps, le solunie des 
mottes appnrait insujìsant pur ríipport au pétrole excédentaire. En effet, le biais introtluil 
est proportionnel au solume de pétrole excédentaire, et insersement proportionnel air 
volume des ntottes. 
Y i  ce biais de ressuynge peut être estimé ri partir [le mesures expéritnentriles sur le solunte 
de pétrole ercérlentíiire, il s 'avère que la part de I 'incertitiide sur Iíi porosité appapente 
rittribunble Ci l'incertitude sur ce ~O~i4llle íle pétrole reste élesée dés lors que le soluiiie des 
mottes est fiiible. 
Dans la série de niesures @fectiíée, le volume moyen íles niottes n 'étriit que de I 'ordre de 5 
CN13, pour des raisons de contenance des ctpules. De ce. firit, I 'incertitude ribsolire sur la 
vorosité apparente s 'est résèlé être en moyenne de 5 centièmes íle porosité (4 f 2 centièmes 
en mcluant des 93 écltantillons trrrités c leu écliuntillons "pourIreu-x " nux ré)onses 
nettemefit anormíiles). L ' incertitude relative moyenne sur 11 porosití! est (le I'orílre de 12 
%. De plus, la dispersion des scIIeirrs d'incertitude nirtour de ces moyennes est important, 
uuisque le coefficient de variation sur l'incertitude cibsoliíe est de I 'ordre de 50 %. 
Dans I'evemple étudiél on soit donc qu'ri cause d'un solunie de niottes trop faible et d'un 
ressuyage trop ménagé, on ne peut utiliser les résiíltats obtenus pour une cnractérisation 
trés précise de In porositk Ceci  clut ut alors In rédisation de profils de porosité-fiables duns 
des sols où cette porosité nirie trés progressisement. 

Le protocole Irti même n'est cependant pas Ci mettre en euuse. En elfet, en conditions 
contrôlées, il ne semble pas trés dfficile d'aboutir ri une nméliorntion sensible de Ici 
nrécision des résultats. Pour minimiser I'inipodunce du hirris de ressuynge et surtout 
k'iniportniice de son incertitrule, on peut assez fkcilepneizt jouer sur les pnrninètres suisants 

7 O)Le volume de pétrole evcédentíiire cifi Ci un ressuyafe impurfirit : 
Même si In mileur íle ce solume peut être estimée convenablement, on doit ascint tout 
y 'efforcer de le minimiser car son incertitude intersient dans le ctilcul des incenïtucles sur 
ka porosité. Pour cela, on pourait : 

- ir) trmailler cisec íles capsules íle contentince suffisante (> 20 cin3) mais dont la 
fornie permet íle développer une faible surfice. L 'emploi de ctipsules peu niouillubles par 
le pétrole est Ci étuilier (les capsules en PVC, produit clérivé du pétrole, semblent li ce titre ri 
rléconseiller). . 
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- b) définir plus précisénieizt IC protocole de ressuyage (saiis pour ciutnnt íisséclter 

- e) travailler trés préférentielletnent sans capsules pour les mottes résistnntes, et ce 
les ntottes); 

surtout pour les niottes de petite diniension (suspension directe pnr un f i l )  . 

2O)Le volurne des mottes íle terre : 
L 'rrugnzetitation ílu volunze des mottes constitue en fait le parnwzètre préponrlératzt pou1 
s 'ïissurer systénintiquement d'une bonne précision de In niéthode, car il permet ri la fois íle 
íliiniinuer la valeur ílu biais de ressuyíige et son incertìtuíle. 
Ce volume doit être optimisé ri I 'nide íles fortiiules cléseloppées précédeìtinzent siir les binis 
et sur les incertitudes. On seillern toutefois ci ne plis utilìser des nzottes trop voluniineuses 
qui poseraient des problèn& de saturation par le pétrole. On peut en revanche ensisager 
íle plíicer simultïinénzent duns une ntênte capsule plusieurs mottes issues du wzênte 
éch mtìllon. 
Díins les conditions de l'expérience réalisée (ntênte type íle cílysule, même mode de 
ressuynge), le cnlcul niontre que le seul frrit d'augmenter le volunte íle mottes íiutour de 26 
6 30 cnz3 peut permettre: 
- de minimiser consirlérnblement l'influence ílu biais de ressuyge : clans un mettzple cité, 
le biais absolu de porosité apporte' indirectenient par les ciipsules (+ 14 pourcent de 
porosité) nurtiit été réduit ri 4.5 poicrcent de porosité en pretzniit une motte de 10 C N ~ ,  et ¿ì 
1.5pourcent cleporosité sur un solime íle motte de 30 cm3. 
- (1 'obtenir une incertitude absolue sur Irc porosité non biaisée in.Zrieicre Ci 1 centième de 
porosité. 

Plus ílifìcilentent, un troisième pnranzètre pourrait éventuellenient être nzoílifìk : Iíi ílensite 
du liquide i-l'iittmersion. En effet, on CI I J I I  que I'nugmentntion de In densité clid liquide 
permet íle réduire proportionellemen f les iiicertituíles. Miis il n 'uppíirait pris ésident de 
pouvoir trouver un liquide ri In fois dense, suffissrininterit ntouillnnt, et ne niotlifiant pas Irr 
structure des mottes (l'eau, ílu reste guère plus dense que le pétrole, est exclue puisqu 'elle 
déstnbilise considérahleìtzent les niottes dans la n ftnse rl'inzhìbition). 

On notera enfin, que si les manipulations de laboratoire sont relativement simples et 
rapides dans le cadre du protocole choisi, les divers calculs qui s'ensuiveiìt peuvent 
s'avèrer fastidieux sur des séries répétées de mesures. En effet, le biais de ressuyage et 
les incertitudes sur  la porosité ne sont pas des constantes mais des fonctions relativement 
complexes des pesées. De tels calculs doivent cependant être impérativement introduits 
pour obtenir au préalable des estimations correctes du volume de motte optimal, et  R 
postériori une évaluation juste du biais de ressuyage, et des incertitudes sur la masse 
volumique apparente, la masse volumique pseudo-réelle, et la porosité. Afin de pouvoir 
contrôler le mode de calcul et les différentes variables introduites, puis simplifier la 
phase de calcul proprement dite, il semble donc préférable de l'automatiser à l'aide d'un 
petit programme informatique (nous avons d'ailleurs été rapidement conduits h élaborer 
un tel programme i partir des données recueillies et des formules développées). 

1 



' 4  ' 29 

d 

~ -~ ~ 

Ouvrages A coiisulter : 
AUDRY (P.)., COMBEAU (A.), KUMBEL (F.X.), ROOSE (E.)., VIZIER (J.F.) - 1973 - Essai sur les 

étucles de dynamique uctuelle des sols. Définitions. Métlzodologies. Techniques. 
Limitations actuelles. ORSTOM, Paris, 190 p. 

CHAMAYOU (H.), LEGROS (J.P.) - 1989 - Les buses physiques, clzimiques et nzinérulogìques 
de la science clu sol. Coll. techniques vivantes. P.U.F ed. Paris. 593 p. 

HILLEL (D.) - 1974 - L'eau et le sol. Principes etprocessuspltysiques. Vander ed. Louvain. 

MUSY (A.), SOUTTER (M.). - 1991 - Physique c h  sol. Coll. Gérer l'environnement. 335 p. 
Biblio complémentaire : 
MONNIER (G.), STENGEL (P.) & FIES (J.C).1973. Une méthode de mesure de la ,, 
densité apparente de petits agglomérats terreux. Application à l'analyse des systèmes de 
porosité du sol.INRA.Ann. agron., 24(5)., 533-545. 

288 p. 

.- 



' &  > 3 0  

Y 

Variance é c h a n t i l l o n  
E c a r t  t y p e  p o p u l a t i o n  
E c a r t  t y p e  é c h a n t i l l o n  
Coeff V a r i a t i o n  p o p u l a t i o n  % 
Coeff V a r i a t i o n  é c h a n t i l l o n  % 
I n t e r v a l l e  réel  données pour  D .  F req  
I n t e r v a l l e  c h o i s i  pour D. Freq 
Amplitude classes complètes pour  D .  
Freq 
Nombre de  c l a s s e s  pour D. Freq 
Borne i n f  c l a s s e s  complètes pour  D. 
Freq 
Borne sup c l a s s e s  complètes p o u r  D .  
F r e a  

ANNEXE : RESULTATS OBTENUS DANS LE CADRE D'UNE EXPERIENCE DE MISE 
AU POTNT 

63.54230552485 
7.928370256730 
7.971342767994 
161.9567822003 
162.8346031676 
.3477898939875 a 69.6875 
. 3  à 7 0  
1 

7 1  
. 6 5  

69.65 

1. Ouelques résultats intermédiaires (les calculs sont ici effectués à l'aide d'un petit programme 
sous SGBD PARADOX, à partir des formules générales développées et d'un petit 

utilitaire de calcul statistique (également programmé sous PARADOX) 
Variable Incertitude absolue de la 

porosité apparente 
préalablement cozrigbe du biais 
de ressuyage (en 8 de porosité) 

193 Nombre de valeurs  p r i s e s  e n  compte 
v a l e u r  Mini l .  3477'898939875 

I 

l v a l e u r  Maxi 169.6875 

Variable Biais de porosité lie a 
l'excédent de pétrole (% de 
porosité) 

I 
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Nombre de v a l e u r s  p r i s e s  en compte 
v a l e u r  Mini 
v a l e u r  Maxi 

i 

+ 

93 
.3477898939875 
12.5 

31 

V a r i a n c e  p o p u l a t i o n  
'Var i ance  é c h a n t i l l o n  
E c a r t  t y p e  p o p u l a t i o n  
¡Ecart  t y p e  é c h a n t i l l o n  
Coeff  V a r i a t i o n  p o p u l a t i o n  % 
'Coeff V a r i a t i o n  é c h a n t i l l o n  % 
I n t e r v a l l e  réel données pour  D .  Freq 
I n t e r v a l l e  c h o i s i  pour  D. Freq 

F r e q  
,Nombre de c l a s s e s  pour  D. F r e q  

Amplitude c l a s s e s  complètes pour  D. 

1.951331124836 
1.972541245758 
1.396900542213 
1.404471874321 
149.5411436023 
150.3516706425 
.3477898939875 5 12.5 
.3 a 15 
1 

16 
Borne i n f  c l a s s e s  completes pour  D. .65 

Borne sup c l a s s e s  complètes pour  D. 14.65 
, F r e q  

IFreq 

Nombre de v a l e u r s  p r i s e s  en compte 
va leur  Mini  
v a l e u r  Maxi 

93 
.4605936540429 
9.659672466734 

Var iance  é c h a n t i l l o n  
Eca r t  t y p e  p o p u l a t i o n  
Eca r t  t y p e  é c h a n t i l l o n  
Coeff  V a r i a t i o n  p o p u l a t i o n  '5. 
Coeff  V a r i a t i o n  é c h a n t i l l o n  ?i 
I n t e r v a l l e  réel données pour  D. Freq 

Inrervalle c h o i s i  pour I?. Freq 

4.752067062764 
2.168171941398 
2.179923636911 
40.36104707383 
40.57980773886 
.4605936540429 & 
9.659672466734 
o a 10 

I 

.. . > .  . . ._. 

AT.clitude c l a s s e s  completes pour  D. 

Noz3re de  c l a s s e s  pour  D. Freq 
Borne i n f  classes complètes  pour  D. 
F r e q  
Borne sup c l a s s e s  complètes pour  D. 
frea 

F r e q  
1 

10 
O 

10 



Nombre de valeurs prises en compte 
valeur Mini 
valeur Maxi 

93 
O 
.1919140225179 

Variance échantillon 
Ecart type population 
Ecart type échantillon 
Coeff Variation population % 
Coeff Variation échantillon 8 
Intervalle réel données pour D. Freq 
Intervalle choisi pour D. Freq 

IBorne sup classes complètes pour D. 1.2 

,0031771652337 
.O560624844860 
.O563663484162 
42.66242380979 
42.89365815283 
O 5 ,1919140225179 
o a .2 

. a .  

Amplitude classes complètes pour D. 

Nombre de classes pour D .  Freq 
Borne inf classes completes pour D .  

Freq 

Freu 

. o2 
10 
O 
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2 tableaux des résu 

9 témoin 1 

01H02 

témoin2 I 1 

02H03 I 1 

+ témoin1 
03H03 I 
03H04 1 
03H05 1 
03H06 1 
04H01 1 
04H02 1 
04H03 1 
04H04 1 

t émoin2 2 
04H05 1 
04H06 1 
04H07 1 
05H01 1 
05H03 1 

, 05H04 1 
05H05 1 
05HO6 1 

temoinl s 

06H01 1 
06H02 I 1 

06H03 1 
06H04 1 
06H05 1 
O 6HQ 6 1 
06N07 1 
06H08 1 

? 006- 02 7- 
t kmoin2 3 
lOHOl - 

ats fin 
t?änip 
1 

1 
1 

2 
2 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
3 
4 
4 
4 
4 
4 
4 
4 
4 
4 
5 
5 
5 
5 
5 
5 
5 
5 
5 
6 
6 
6 

LUX 
Da 
1.55 

1.84 
1.81 

1.68 
2.59 
1.54 
1.73 
1.70 
1.70 
1.65 
1.54 
2.10 
1.77 
1.86 
1.61 
1.74 
1.73 
1.62 
1.49 
1.90 
1.78 
1.69 
1.62 
1.54 
1.66 
1.77 
1.79 
1.89 
1.88 
1.81 
1.79 
1.57 
2.22 
1.59 
1.71 

D r  I Por app % ( d e l t a  abs por1 d e l t a  re1 por 
2.58 I 40 0.39 O. 97 

2.97 38 9.38 

2.94 3.05 7.81 
3.41 1 ;: 1 1 5.90 1 

i 1 

2.32 I 31 0.35 1.12 
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10H02 

t émoinl 

10Hll 
11H01 

SH200 
témoin2 

témoin 1 
07H01 
07H02 
07NQ3 
07K04 
07H05 
07H06 
08H01 
08H02 

t émo in2 

08H04 
08H05 
08H06 
09HO1 
09H02 
09H03 

08~03 

09H04 
?006-02 
? 009 - 6m 
témoin 1 
09KO 6 
09K07 
09H08 

1 
1 
1 
1 
1 

1 
C L '  
1 
5 
1 
1 
1 

'I 
1 
1 
1 
'1 
1 

7 
7 
7 
7 
7 

. 8  
8 
8 
9 
9 
9 
9 
9 
9 
g 
9 
9 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
1 0  
10 
10 
11 
11 
11 
11 
11 
11 

1.55 
1.64 
1.85 
2.12 
1.73 
1.90 
1.54 
1.91 
2.20 
1.81 
1.89 
1.61 

2.08 
1.59 
1.60 
1.61 
2.23 
2.10 
1.69 
1.54 
1.67 
1.65 
1.83 
2.58 
2.03 
1.67 
1.55 
1.53 
1.59 
1.62 
1.80 
2.06 
2.14 
2.03 
1.69 
1.66 
1.80 
2.50 
1.96 
1.55 
1 t 97 
1.97 
1.95 

2.86 
2.31 
2.90 

2.90 
2 - 8 5  

2.82 
2.58 
2.79 
3 . 2 3  
2.87 
3.00 
2.79 

2.95 
2.69 
2.71 
2.32 

3.01 
2.58 
2.93 
2.85 
3.17 
3 . 1 3  
3.36 

2.84 
2.78 
2.32 
2.75 
2.75 

2. a3  

2.71 
2.81 
4.81 
2.79 
3.12 
2.85 
2.76 
2.88 
2.57 
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40 

40 
31 
30 
37 
37 
42 

41 
41 
31 
28 
33 
44 
40 
43 
42 
42 
18 
40 
41 
4 5  
45 
31 
41 
34 
24 
24 
58 
39 
47 
37 
10 
32 
40 
37 
39 
36 

4.11 

3.18 
3.71 
0.39 
2.78 
3.73 
3.06 
2.23 
2.55 

2.83 
2.16 
0.35 
5.63 
5.07 
3.02 
0.39 
3.99 
2.03 
5 .74  
2.22 
5.24 
4.71. 
4.52 
3.00 
0.35 
4.25 
4.53 
3.54 
4.50 
39.09 
5.42 
4.87 
3.60 
6.17 
4.91 
0.39 
5.58 
4 . 8 7  
1.88 

9.00 
11.44 
17.65 
17.13 
7.88 
11.40 
0.96 
8.86 
12.57 
8.30 
6.04 
6.03 

6.95 
5.28 
1.13 
1 
I 
6.89 
0.96 
9.30 
4.79 
13.61 
12.65 
13.26 
11,52 
10.00 
6.71 
1.11 
10.35 
13.14 

10.45 
9.73 
64.49 
15.45 

5.21 

Commentaire : La plupart des résultats présentés ici sont entachés d'une incertitude non 
négligeable. Un certain nombre de résultats doivent être rejetés compte tenu d'incertitudes 
excessives. Ces résultats correspondent essentiellement aux cas où le volume de la motte est 
particulièrement faible 
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s 
On notera que les témoins (bulleurs d'aquarium à porosité stable) présentent une trés bonne 
répétitivité d'une série a l'autre de mesures, et que leurs porosité est connue avec une faible 
incertitude. Or, ces témoins ne sont pas disposés dans des capsules, mais simplement maintenus 
directement par une fixation. Ceci indiquerait que la principale source d'erreur dans l'expérience 
réalisée provient d'un ressuyage insuffisant des capsules. 

I 

I' 


