REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique

?
4 J | LAVALEF |

P 2] YW | P R

Ecole Mationale Polytechnigue

Département Génie Chimique

Laboratoire de Valorisation des Energies Fossiles

Meémoire de projet de fin d’études

Pour I’obtention du diplome d’Ingénieur d’Etat en Génie Chimique

ETUDE DE LA DEPOSITION DU SULFATE DE
BARYUM DANS LES INSTALLATIONS
PETROLIERES -CAS DE LA REGION DE STAH-

Hamza BOUABDALLAH & Sofiane KACI

Présenté et soutenu publiquement le 20/06/2018
Composition du jury :
Présidente : Dr. SSHADDOUM ENP
Examinateurs : Pr.R.BOUARAB ENP
Dr. Y.TCHOULAK ENP
Promotrices : Dr. K. IBELAIDENE DTD (Ex : CRD) SONATRACH
Dr. O. REBAS ENP

ENP 2018







REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

Ministére de I’Enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

Ecole Nationale Polytechnique

?
4 J | LAVALEF |

P 2] YW | P R

Ecole Mationale Polytechnigue

Département Génie Chimique

Laboratoire de Valorisation des Energies Fossiles

Mémoire de projet de fin d’études

Pour I’obtention du diplome d’Ingénieur d’Etat en Génie Chimique

ETUDE DE LA DEPOSITION DU SULFATE DE
BARYUM DANS LES INSTALLATIONS
PETROLIERES -CAS DE LA REGION DE STAH-

Hamza BOUABDALLAH & Sofiane KACI

Présenté et soutenu publiquement le 20/06/2018
Composition du jury :
Présidente : Dr. SSHADDOUM ENP
Examinateurs : Pr.R.BOUARAB ENP
Dr. Y.TCHOULAK ENP
Promotrices : Dr. K. IBELAIDENE DTD (Ex : CRD) SONATRACH
Dr. O. REBAS ENP

ENP 2018



-@J\M—@JJ@\Q\hﬁ\@eﬁ)@\&ﬁﬂﬁ%ﬁ’&ﬂmhbé:uaﬂ.a.“

(i 8 3aaif) Mdandl ASY 3 Jomd By g S (3 sad) aal (e m gl S Cand g5 piad

) gl sl i) ole Tk ) e i1 e g sl 138 O aai ) cannd) 3 gm (). Y il 53 5 Geaial) Al e
Legie S Alasll uS il 8 sball (38 53 3o aSy Al s yull JLY) bara o Blall ellh g cpdlid (4 53 (g0 45
el iy 58S e dalia canl ) JSE5 sl Legas) Jial dind

psaa 7 e dm all elie 38 53 Al 50 JOA e @lld 5 o g lall il S o i3 jalla agd sa Jaall 138 (10 (i )yl
&5 Janll o) 5 Ja) e 5alall oda e i geall a5l 550 pall da 5o e JS il 10l 25 Legia JSI alise
Al Al Jal gl AV il 73 g JSE e ") el 5o ol Lede Joaniiall iliill dadai o) o)
L) Jal gal) gz i) Ll s gl sl s jiall oy jlal) iy 5€ AL, iy A1 138 U mansy oSlef 5y 5Shall
Jas Al s il ABS Leda) (e 0585 A

CJ_}A.: _B‘)\‘)ﬂ\ 3._;)3 A gaall Salza oaadl olia ce):\JL.d\ iy )S c;.u.u\})l\ : %Am\ Cilalsly

Abstract: Study of barium sulphate formation in the oil installations — case of region
STAH-

Barium sulphate deposit create problems in the STAH oil field’s (clogging of pipelines,
pumping, shutdown of facilities, etc.). The main cause is the use of the injection water mixture
from the F3 and F6 tanks to maintain the pressure in the oil wells. These two waters are
incompatible in their composition, because, when mixed together, causes solid deposit of
barium sulphate.

The main goal of this study is to understand the deposition phenomenon of barium sulphate
by studying the compatibility of the water of injection in this case the F3 and the F6 with
different mixing rates, the influence of the pH and the temperature. To consolidate the work, a
mobilization using the "Ellistat" software was carried out, using the various parameters
mentioned above. This mathematical model allows us to predict the mass of barium sulphate
deposited.

Key words: deposition, barium sulphate, injection water, pH, temperature, model.

Résumé : Etude de la formation du sulfate de baryum dans les installations pétroliéres
— Cas de la région STAH-

Les dépots de sulfate de baryum posent d’énormes problémes au niveau du champ pétrolier
de STAH (bouchage des canalisations, probléme de pompage, arrét des installations... etc.). La
principale cause est I'utilisation du mélange des eaux d’injection provenant du réservoir F3 et
F6 pour maintenir la pression dans les puits pétroliers. Ces deux eaux sont incompatibles de
par leur composition qui fait que une fois mélangées elles provoquent des dépodts solides de
sulfates de baryum.

Le but de cette étude est de comprendre le phénomene de déposition du sulfate de baryum :
en étudiant la compatibilité des eaux d’injection en I’occurrence le F3 et le F6 a différents taux
de mélange, I’influence du pH du milieu ainsi que la température. Pour consolider le travail,
une modelisation a I’aide du logiciel «Ellistat » a été réalisee, mettant en contribution les
différents parameétres cités ci-dessus. Ce modéle mathématique nous permet de prédire la masse
de sulfates de baryum déposée.

Mots clés : dépot, sulfate de baryum, eaux d’injection, pH, température, modele.
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Liste des symboles et des abreéviations

Ba?* : lons Baryum
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Introduction générale

Les dépdts formés dans un champ pétrolier refletent la composition géologique de la

formation dans laquelle le pétrole brut a été prélevé.

Un grand pourcentage de réservoirs pétroliers se trouve dans des régions riches en
carbonates, sulfates et silicates, ce qui fournit des concentrations considérables d'anions, et
I'abondance des espéces cationiques présentes dans I'entourage de la formation géologique est

responsable de la forme que prennent les couches minérales.

Ainsi les pourcentages élevés de silice, calcium et fer fournissent les especes cationiques
pour se combiner avec les anions disponibles. Aussi, pendant les longues périodes géologiques,
les processus de biodégradation et de filtration aqueuse a travers les différentes couches
minérales ont produit des eaux salées, ces eaux salées sont responsables pour beaucoup, de la

formation des cristaux dans les pores de la roche.

Pendant le peu de temps durant lequel les fluides contenus dans la formation productrice ont
été confinés dans des régions de faible mobilité, le systeme aura atteint un équilibre apparent.
Donc, dans le contexte non géologique du temps, les changements de composition ont approché
un état qui parait étre constant, cependant, quand les fluides de la formation trouvent une issue
pour s'écouler, tel qu'un puits de pétrole, la dynamique du systeme change, les gaz et les liquides
s'échappent a travers le puits, les pressions et les températures chutent et provoquent un
changement des forces de cisaillement. Avec ces changements physiques un changement de
I'équilibre préétabli se produit, et des processus tels que la formation de dépdts et la corrosion
démarrent et se répercutent négativement sur la production de brut [1].

Notre étude s’articule autour de cette problématique posée principalement dans la région de
STAH. Pour se faire une mission de terrain a été réalisée dans cette région pour identifier ce
phénomeéne de déposition et les parametres du proces de traitement du pétrole. Des échantillons
de dép6t solide de sulfate de baryum ont été prélevés et analysés par Microscope électronique

a balayage et par diffraction de rayons X.

Pour étudier le phénomene au laboratoire, des échantillons d’eau du F3 et du F6 ont été aussi

prélevés puis caracterisés par des analyses physicochimiques.
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Le phénomeéne de déposition du sulfate de baryum a été étudié en mettant en évidence

I’influence du taux de mélange des deux eaux, Le pH du milieu et la température du proces.

A T’aide des données expérimentale obtenues, un modéle mathématique permettant de
prédire la masse déposée de sulfate de baryum a été élaboré en utilisant le logiciel «Ellistat».

Ce modele met en contribution le taux de melange F3 et F6, le pH et la température.

Une optimisation du mod¢le nous a permis d’identifier les conditions dans lesquelles la

déposition du sulfate de baryum peut étre évitée.

Et enfin en plus de la validation statistique une validation du modéle expérimentalement a

été mise en ceuvre.
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Introduction

Les substances en suspension ou en solution, véhiculées par les eaux sont susceptibles de
former des dép6ts au contact des parois, on parlera de tartres (Scaling) lorsqu'il s'agira de dép6ts
de matiéres dissoutes cristallisant plus au moins correctement au contact des parois et donnant

lieu a des revétements mécaniques resistants et quelques fois trés durs.

Les dépodts peuvent étre des sels denses de calcium et de magnésium, des composés du fer
et d'aluminium, ou de la boue. lls peuvent étre des huiles ou d'autres contaminants a base

d'hydrocarbures provenant du procédé.

Les dépbts causent des pertes d'énergie par suite d'une mauvaise transmission de chaleur, un
supplément de consommation d'énergie de pompage et des arréts pour le nettoyage ou le

remplacement du matériel [2].

Dans les exploitations pétroliéres, de trés graves problémes d'entartrage peuvent survenir par
suite du mélange des eaux incompatibles. Les risques des dépots découlent alors des variations
de température consécutives au melange et de la réaction de double décomposition entre les

ions apportés par les deux types d'eaux mélangées.

Aux risques de précipitation de carbonate de calcium (CaCOs) et sulfate de calcium (CaSQOas)

s'ajoutent alors les risques d'apparition des dépots de baryum.

Les dépbts de baryum sont représentés par deux principaux constituants minéraux: dépots
de sulfate de baryum (BaSOa) et dépdt de carbonate de baryum (BaCOg). Le sulfate de baryum,

la baryte ou barytine, s’avere étre le dépot le plus répandu du groupe du Baryum [3, 4].

Le carbonate de baryum se produit principalement en raison de la décompression de gaz
carbonique (CO2) dans les eaux de formation saturées en ions baryum Ba®* tandis que la
précipitation du sulfate de baryum se produit lors du mélange de deux types d’eaux

incompatibles.
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1.1. Les principales causes de formation des dépots
1.1.1. Chute de pression

L'eau de formation du fond des puits de forage au fur et a mesure du processus de production
est soumise a la réduction continue de la pression. Lorsque la pression est suffisamment réduite,
certains gaz dissous s’échappent. La diminution de la concentration d'un de ces gaz provoque
un déséquilibre conduisant a la formation de dépots. En effet, la diminution du dioxyde de
carbone CO. par exemple, perturbe I'équilibre bicarbonate-carbonate, ce qui augmente la
probabilité de formation du dépdt de carbonate de calcium et la restriction de I'écoulement des
fluides [5].

1.1.2. Changement de température

Certains équipements de surfaces s’échauffent, tels que les moteurs ou les échangeurs de

chaleur des pompes ce qui provoque la formation de dépots [6].

En effet, a titre d’exemple, la formation de carbonate de calcium, dans certains équipements,
est due a la diminution de sa solubilité avec I’augmentation de la température.

Ceci étant, des études ont montré que s’agissant du BaSOs, malgré I’augmentation de la
solubilité avec I’augmentation de la température, le dépdt de sulfate de baryum se forme méme
a des températures élevées [5].

De facon générale, une élévation de température de 40°C a 90° C provoque une
augmentation de la solubilité de sulfate de baryum BaSOs et une diminution des solubilités de
sulfate de calcium CaSOs et de sulfate de strontium SrSO4[7,8].

1.1.3. Changement des caractéristiques minérales

Un changement dans les caractéristiques minérales des eaux, pourrait conduire a la formation
de dép6ts en raison du changement des forces ioniques des ions en solution. La concentration
totale des sels (sels totaux) contenus dans I'eau constitue un facteur important. Exemple: la
solubilité du carbonate de calcium augmente avec l'augmentation des sels totaux dissous. La
présence de chlorures (NaCl) dissous ou d’ions sulfates ou d’autres ions que ceux de calcium

dans I’eau augmente la solubilité du gypse CaSO4.2H-0 ou de I'anhydrite CaSOa.

La solubilité du sulfate de baryum dans I'eau est également favorisée par la présence des sels

étrangers dissous [9].
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1.1.4. Variation du pH

La solubilité d’un sel varie aussi avec la concentration en ions hydrogéne H*, c'est-a-dire la
valeur du pH de la solution étudiée. En général, la solubilité des sels augmente avec la
diminution du pH et cela est d0 a la forte activité des ions H™,

En effet, quand on est en présence d’un acide, ’activité du H* sera forte qu’elle attaque
facilement le dépdt. Par contre, un pH basique provoque la formation des oxydes qui

augmentent la masse de dépot et diminuent la solubilité [10].

1.1.5. Mélange des eaux incompatibles

Lors de la récupération secondaire, I’eau des puits de production, contenant divers minéraux,
mélangée apres la percée, a de l'eau d’injection provoque un changement dans les
caractéristiques minérales en raison de 1’incompatibilité des deux eaux qui conduit a la

formation de dép6t.

Dans de nombreux cas, l'instabilité par rapport aux carbonates ou sulfates de calcium et au
sulfate de baryum est une conséquence directe de cet amalgame comme il est souvent le cas
dans les champs d’hydrocarbures de la mer du Nord. En effet, lorsque deux eaux incompatibles,
eau de formation contenant des ions de baryum et I'eau de mer contenant des ions sulfates sont

mélangées, le dépdt de sulfate de baryum est forme [11].

1.2. Les sels rencontrés dans les puits pétroliers

La composition des dépdts varie suivant la nature d’eau produite, les principaux dépdts

connus et communs aux champs pétroliers sont établis comme suit :

1.2.1. Chlorure de sodium (NaCl)

Le chlorure de sodium (NaCl) est le sel qui se trouve en plus grande quantité que les autres.
Dans certaines eaux la concentration en chlorure de sodium avoisine le taux de 350 g/L et
étre ainsi si proches de la saturation (a 0 °C la concentration est de 1’ordre de 357g/L) qu'une

trés faible variation de température ou une faible évaporation d'eau due a la chute de pression,

provoque une précipitation importante de chlorure de sodium NaCl.

Les dépots de chlorure de sodium NaCl sont les moins génants pour les producteurs car une

simple injection d'eau douce empéche la formation de ses dép6ts [12].
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1.2.2. Carbonate de calcium (CaCO3)

L’équilibre entre les carbonates (COs%) et les bicarbonates (HCOg3) régis par 1’équation

suivante:

Ca(HCO3)2 = CaCO3+ CO2+ H20

La précipitation de carbonate de calcium est i
due principalement a la chute de pression qui
favorise le dégagement de CO2, déplace

I’équilibre dans le sens 1 et entraine la

précipitation du CaCOs insoluble.

L’acidification est le moyen le plus pratiqué,
mais il faut se prévenir contre les problemes
de corrosion qui risquent de se présenter ;

lorsque ces problémes sont importants, on a

souvent recours a I’utilisation de produits

anti-dépots (nettoyage chimiques) [12]. Figure 1.1. 1: Dépdts de carbonate de calcium «

CaCOs » dans une pipe de pétrole [12]

1.2.3. Sulfate de calcium (CaSOa)

C’est un sel relativement soluble (environ 2 g/L) mais il suffit qu’il se trouve a une
concentration voisine de sa limite de solubilité pour provoquer des dépdts durs et incrustants.
Une cause principale de la formation de CaSO est la baisse de pression des effluents au cours
de la remontée en surface qui, en provoquant une évaporation partielle de 1’eau, conduit a la
sursaturation du sulfate de calcium donc & une précipitation rapide par la suite. Enfin, le
précipité peut se former par incompatibilité de deux eaux.

Figure 1.1. 2: Dépot de sulfate de calcium « CaSO4 »
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C’est un sel soluble, mais il suffit qu’il se trouve a une concentration voisine de sa limite de
solubilité (Ks = 6,1x10°mol/L) pour qu’il y ait risque de précipitation. La baisse de pression
que I’effluent subit le long du puits, conduit a une évaporation partielle de I’eau de gisement,

donc a la sursaturation du CaSOa, donc a la formation de ce dép6t [12].

1.2.4. Sulfate de strontium (SrSQOa)

Il est beaucoup moins soluble que le sulfate de calcium et présente comme lui une diminution
de la solubilité en fonction de la température. La précipitation de sulfate de strontium SrSO4
peut se produire par évaporation de I'eau, I'élévation de température, ou mélange d'eaux non
compatibles. Les dépots de sulfate de strontium SrSO4 sont pratiquement inattaquables, mémes

par les acides [12].

Figure 1.1. 3: Dép06t de sulfate de strontium « SrSO4 »

1.2.5. Sulfate de baryum (BaSOa)

C’est le dépot de sel le plus génant car les limites de solubilité sont trés basses et les dépots
sont durs et compacts. En régle générale, les problemes posés par les dépots de sulfate de
baryum proviennent de I’incompatibilité de deux eaux. Les eaux du gisement peuvent contenir
des ions baryum (Ba®") et étre mises en contact avec des eaux, qui contiennent des ions de
sulfates (SO4%). La solubilité du sulfate de baryum (a titre d'exemple) est cent fois inférieure a

celle du sulfate de calcium.

Toutefois la solubilité de sulfate de baryum BaSO. augmente avec la force ionique de I'eau.
Un exces d'ions sulfate tend a coaguler le précipité alors qu'un exces d'ions de baryum tend a le

disperser. Le niveau de saturation est un élément important qui régle pour le sulfate de baryum
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la vitesse de cristallisation. Plus le niveau de sursaturation est grand, plus la précipitation et
rapide [2].

Figure 1.1. 4:Dépot de sulfate de baryum « BaSO4 »

1.2.6. Dépdt provenant de la corrosion des installations pétrolieres

En plus des dépots minéraux, dus essentiellement a 1’incompatibilité des eaux de gisement
et d’injection, 1’eau de gisement peut contenir des agents corrosifs qui détériorent les

installations. Cette corrosion peut étre d’origine chimique, électrochimique ou bactérienne.

Certains produits de corrosion sont insolubles, ils peuvent étres des agrégats de particules

colloidales ou des solides pulvérulents [13].

Ces produits sont :

* Le carbonate de fer est un dépot insoluble, il se forme selon la réaction :
Fe + CO2+ H20 — FeCOs+ H:
* L’hydroxyde ferrique se forme en présence de 1’oxygene suivant la réaction :

2Fe(OH) 2+ % 0, —> 2Fe(OH) 3
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1.3. Etapes de formation de dépdts
1.3.1. Sursaturation

I1 faut qu’un degré de saturation de la solution soit atteint pour qu’une précipitation d’une
nouvelle phase solide a partir d’une phase liquide ait lieu. Ce degré de saturation est un
parametre important qui conditionne tout le processus de cristallisation. Cependant, dans
beaucoup de cas, le simple dépassement du produit de solubilitt Ks n’induit pas
automatiquement 1’apparition de dépdt. L’expérience a montré qu’une valeur qui dépasse Ks
n’est pas suffisante pour la formation d’une phase solide. Dans le cas du carbonate de calcium,
méme si le produit [Ca?*].[COs?] se trouve supérieur & Ks mais 1’écart de concentration entre
ces deux valeurs n’est pas suffisant, I’évolution spontanée de 1’eau vers 1’équilibre

calcocarbonique n’aura pas lieu: ¢’est le phénomene de sursaturation [14].

1.3.2. Germination

Dans une solution sursaturée par rapport a une phase, celle-ci peut précipiter plus ou moins

rapidement en fonction des conditions du milieu de croissance :
- Valeurs de la sursaturation et de la concentration,
- Nature et concentration des impuretés, etc.

Comme plusieurs types de germination sont possibles, il est utile de rappeler ici quelques

définitions.

e « Nucléation primaire » : I’apparition des cristaux de la phase considérée dans une
solution qui en était dépourvue. La nucléation primaire se divise également en deux
types : homogeéne et hétérogeéne.

- Au cours de la nucléation primaire homogeéne, les cristaux apparaissent au sein
de la solution sans contacts particuliers avec les parois du cristallisoir ou toute
autre particule solide.

- Au cours de la nucléation primaire hétérogene, les nouveaux cristaux se
forment sur un support, un substrat, qui peut étre une paroi, une poussiére, un
cristal d’une autre phase ou éventuellement de la méme phase.

e « Nucléation secondaire» : la nucléation secondaire, ou les nouveaux germes

proviennent de cristaux de la méme phase, existant déja dans la solution [14].
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1.4.2.1. Germination homogéne

La germination homogene est un processus complexe pas encore bien connu. En effet, entités
microscopiques constituant le germe doivent non seulement s’agglomérer en un méme lieu, en
résistant a une forte tendance a la re-dissolution mais elles doivent s’accroitre et s’organiser
selon un réseau bien déterminé. La germination homogene peut se produire au sein de la
solution sursaturée si le hasard du déplacement des ions sous 1’effet de 1’agitation thermique
crée une configuration amorgant I’empilement ordonné du futur cristal. C’est un phénomene,
bien que fortement improbable, finit toujours par se produire. L’une des caractéristiques de la
germination homogene est qu’elle nécessite une croissance des germes et une agglomération

organisée en un méme lieu [14].

1.4.2.2. Germination hétérogéne

D’une facon générale, une germination hétérogeéne est plus facile donc plus rapide qu’une
germination homogene. Elle est déclenchée au contact d’une paroi ou d’un solide en

suspension.

La formation d’un germe cristallin en phase hétérogéne suppose la présence au méme instant

et au méme lieu :
- La phase liquide sursatureée.

-Un certain nombre d’ions libres dans une configuration qui permet d’amorcer la croissance

[14].

1.3.3. Croissance cristalline

Le milieu de croissance agit sur les facteurs cinétiques responsables de 1’avancement des

faces de différentes maniéres.

= Tout d’abord, par I’intermédiaire du solvant qui s’adsorbe plus ou moins sur les faces
et ne les freine pas toutes de facon identique.

* Le solvant agit aussi par I’intermédiaire de la solubilité. Plus la solubilité est grande,
donc plus la concentration dans la solution est grande, plus la cinétique de croissance

est grande.
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La température, si elle n’est pas imposée, permet aussi d’obtenir des cinétiques extrémement

différentes.

= Le milieu de croissance intervient aussi au niveau des processus de solvatation, de
désolvatation et de formation des complexes.
= En genéral, plus les complexes formés par les molécules de soluté avec les constituants

de la solution sont stables, plus la cinétique de croissance est faible [15].

1.4. Conséquences liees aux depots de sel

Les dépdts de sels présentent genéralement les inconvénients suivants au niveau des

équipements des unités de traitement du brut :

1.4.1. Bouchage des équipements

Les sels qui se trouvent sous forme dissoute dans I'eau se précipitent sur les parois des tubes
des échangeurs de chaleur et fours et causent les problémes suivants :

e Augmentation des pertes de charge qui implique une réduction de débit ou augmentation
de la vitesse de passage (qui génera le transfert de chaleur).

e Diminution du coefficient de transfert dans la batterie des échangeurs car les sels sont
de mauvais conducteurs de chaleur d'ou une augmentation de température de peau ou
risque de ruptures des tubes ce qui implique :

% Le changement des parametres de marche des unités.

®,

% Augmentation du codt d'exploitation des unités [16].

Les dépdts causent aussi des pertes d'énergie par suite d'une mauvaise transmission de
chaleur, un supplément de consommation d'énergie de pompage et des arréts pour le nettoyage

ou le remplacement du materiel.

1.4.2. La corrosion

Les conséquences du non protection des équipements de transport, de stockage et de
traitement peuvent étre catastrophiques pour les compagnies pétroliéres. Il y a eu de nombreux
exemples de fuites de pétrole et de dégagement de gaz a cause des éclatements générés par des
attaques de corrosion dans les canalisations, les fonds de réservoirs. Et les pompes. Ces attaques
sont non seulement, comme conséquence la perte de pétrole brut, mais elles constituent

également un vrai risque sur I ‘environnement [17]
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1.5. Moyens de lutte contre les dép6ts
1.5.1. Nettoyage mécanique

Ce procédé utilise une tringle constituée d'une tige d'une longueur d'environ douze metres;
son extrémité est constituée d'un outil en forme d'arétes tranchantes qui seront en contact avec

les depadts.

Gréce a une grande rotation de la tige et avec l'aide d'un jet d'eau en simultané, on peut

éliminer le tartre. Cependant ce procédé présente plusieurs inconvénients :

-Nécessite beaucoup de temps, presque un mois ce qui entraine une perte de la production ou

diminution du rendement de I'unité.

- Nécessite une grande énergie

- Risque d'abimer la peau des faisceaux [18].
1.5.2. Nettoyage chimique

Parmi les moyens de lutte contre les dépdts, le premier qui vient a I’esprit est le traitement
de I’eau pour éliminer les sulfates lorsqu’il est possible ; en précipitant ceux-ci par BaCl

suivant la réaction suivante :
S04% + BaCl, — BaS04 + 2Cl”

C’est en effet la solution idéale, mais lorsqu’il s’agit de traiter 30.000 m? par jour, on se rend

compte que cette solution est impraticable [19].

Lorsqu’on ne peut pas empécher le sulfate de Baryum de se former, on fait appel a des
produits chimiques qui doivent agir soit comme inhibiteur de précipitation, soit comme

modificateur de morphologie cristalline.

En premier lieu, on utilise des produits a base de 1’acide éthyléne diamine tétra-acétique
(EDTA), ceux-ci complexent les ions bivalents et les empéchent de réagir avec des anions, ils

doivent étre utilisé en quantités steechiométriques, ce qui peut causer des problémes de

rentabilité [20]

Les acidulant sont aussi utilisés. Leur role est d’abaisser le pH du systéme, leur fonction est

de réduire la proportion d’ions carbonates présentes dans le systeme [21].
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Des polymeéres naturels comme I’amidon, la gomme adragante, la cellulose carboxyle
méthylique, les algines, les tannins, les lignosulfonates et la gélatine ont été employés la
premiére fois pour la lutte contre les dépdts. Ces substances sont des modificateurs bien connus
de leur taille en cristal. Cependant, elles tendent a s’oxyder a température €levée et peuvent
favoriser la décomposition du dépdt au carbone. En outre, des quantités relativement grandes

sont exigées pour affecter ’entartrage [21].

Il faut noter que les dépdts de sulfate de baryum sont tres difficiles a eliminer, malgré

I’injection d’un inhibiteur de dépdts [22].

1.6. Sulfate de baryum

Le sulfate de baryum BaSOs est un composé blanc trés utilisé dans 1’industrie depuis de
nombreuses années. |l est présent en quantités sous forme de minerai, désigné par le terme
“baryte’’. Il intervient dans la fabrication des verres, de certaines peintures, de revétements de
sols et dans I’industrie papetiére. Il est souvent considéré comme un précipité de référence dans
I’étude de la précipitation [23]. De nombreux travaux sont consacrés a 1’étude de ce systéme
[24, 25]. Mais le sulfate de baryum est, surtout, connu pour les problémes qu’il pose sur les

sites d’extraction, notamment offshore, du gaz et du pétrole.

Certaines analyses chimiques ont utilisé la formation du précipité de BaSO4 pour déterminer
la concentration en SO4>~ dans une solution. Il a été reconnu plus tard que dans de telles
procédures, le sulfate de baryum n’est pas pur et peut contenir différents anions et cations ; la
cause de cette contamination est 1’adsorption. Le BaSO4 est contamine par differents ions

étrangers quand il précipite dans certains systéemes de mélanges de sels [23].
1.6.1. Structure cristalline du sulfate de baryum

Les cristaux de sulfate de baryum BaSO4 comme sont, d une part, orthorhombiques a mailles
tres voisines, d’autre part, ils sont de nature poreuse avec tendance a absorber les ions étrangers

qui peuvent co-précipiter.

Le sulfate de baryum cristallise dans le systeme orthorhombique. Ses paramétres de maille

varient selon les auteurs. Miyake [26] obtient :

a=888A:b=546A:c=716A
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La masse molaire du sulfate de baryum BaSO4 est égale a 233,4 g/mol, sa masse volumique
est de 4500 kg/m? et son volume molaire de 19,3.10° m®mol.

1.6.2. Cinétique de croissance du dépot de sulfate de baryum

Les premiers travaux sur la cinétique de nucléation du sulfate de baryum ont été proposés
par Nielson [27]. Ses expériences ont permis d’étudier la cinétique de nucléation du BaSO4 en
comptant le nombre de particules produites par microscope et en mesurant le temps d’induction
en faisant varier la sursaturation initiale. Selon Nielsen et Toft [28] la diffusion a I’interface
devient limitant quand la vitesse de croissance devient supérieure a 10-8 m/s et la vitesse de

croissance varie alors linéairement avec la sursaturation [29].

Quand la sursaturation est trop élevée, le transfert de matiére vers I’interface devient I’étape
limitante dans le processus de croissance. D’aprés Nielsen [29], la limite de sursaturation entre
les deux régimes est proche de 32 (ce qui correspond a une concentration des réactifs apres
mélange de 4.10* mol/L), mais Aoun [24] n’observe pas le passage en régime diffusionnel dans
son étude limitée & un rapport de sursaturation de 100. La nucléation primaire homogéne
devient prédominante par rapport a la nucléation hétérogéne pour une sursaturation supérieure
a environ 400 [30].

1.6.3. Solubilité de sulfate de baryum

Le sulfate de baryum BaSOs est, en effet, le sel de sulfate qui a la plus faible solubilité. A
25 °C, Rosseinsky [31] mesure par conductimétrie une solubilité égale & 1,04 *10~° mol/L soit
2,5 mg/L.

Le produit de solubilité du BaSO4 & 25°C est égal a 1,10.107° [32]. Le tableau, ci-apres,
regroupe quelques produits de solubilité a 25 °C de certains sulfates.

Tableau I.1. 1: Produits de solubilité de quelques sulfates

Elément BaSOa4 SrSOq CaS0O4
Produit de solubilité Ks | 1,1.101° 2.8.107 6,1.10°
Solubilité ¢ s> (mol/L) 1,05.10° 5,3.10 7.,8.10°

31



Partie | : Etude Bibliographique Chapitre 1 : Généralités sur Les dép6ts

La solubilité a été mesurée par Kohlrausch dont voici les résultats exprimés en mg de sel par

100 cm3d’eau.

Tableau I.1. 2: solubilité de sulfate de baryum en fonction de la température [10]
T(°C) 0,77 3,33 18 26,75 34
BaSO4 (mg/100mL) 0,171 0,207 0,230 0,266 0,291

Ces valeurs ne varient pas beaucoup d’un auteur a un autre, en particuliers on peut citer les

données de Cowan et Weintritt.

Tableau 1.1. 3: Solubilité de sulfate de baryum en fonction de la température [33].
T (°C) 0 10 18 30 50

BaSOs (mg/100mL) | 0.115 0.20 0226 | 0285 | 0.336

1.6.4. Effet de certains parameétres sur la formation de sulfate de baryum

La solubilité du sulfate de baryum BaSO4 augmente avec 1’augmentation de la température.
Ainsi, les expériences montrent que la solubilité du sulfate de baryum dans I’eau distillée a
25°C est entre 2,3 mg/L et 3,9 mg/L. Moins de précipitation se produit a des températures
élevées [34, 35, 8].

Les sels dissous dans 1’eau favorisent la solubilité du BaSO4, comme dans le cas du CaCO3
et du CaSOas. Par exemple, 100 mg/L de NaCl augmentent la solubilité de BaSO4 de 2,03 a 31
mg/L a 25°C et de 3,9 a 65 mg/L a 95°C [36].

La solubilité des sels augmente avec la diminution du pH et cela est d{ a la forte activité des
ions H*. En effet, en présence d’un pH acide, ’activité du H* est si forte qu’elle attaque
facilement le dép6t, par contre avec un pH basique il est constaté la formation des hydroxydes

qui augmentent la masse de dép6t et diminuent la solubilité.

La présence de sels dans la solution diminue les coefficients d’activité des ions Ba?* et SO4>
et augmente donc la solubilité du BaSOs. Cette diminution des coefficients d’activité a pour

conséquence la diminution de la sursaturation [37].
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2.1. Présentation du champ STAH

La région de STAH est située a 1800 Km au Sud Est d'Alger, a 800 Km au Sud-Est de

Ouargla et a 400 Km au Nord-est d'lllizi dont elle reléve administrativement. Le climat de type

désertique qui régne sur STAH se caractérise par de fortes amplitudes thermiques, mais les

valeurs extrémes des températures saisonnieres sont néanmoins adoucies par l'altitude moyenne

du relief qui avoisine 700m. Les températures extrémes oscillent autour de +45°C en été et de

-5°C en hiver et les variations journalieres atteignent jusqu'a 25°C.

La direction régionale de STAH gere trois périmétres d’exploitation :

» Le périmetre pétrolier de STAH.
» Le périmétre pétrolier de MEREKSEN.
» Le périmeétre gazier et pétrolier d’ALRAR,

STAH /«'—"\.
SITUATION GEOGRAPHIQUE A% Alger Skikda
rzew

Hassi R'mel

o
/ ® Oued noumer
Hassi Messaoud
A~ >
n G. Touil
B . [Mereksen|
i} m R. No.uss [Stan|
in Satah o R

In Aménas

Figure 1.2. 1: Situation géographique de la région STAH

Le champ de STAH est situé a 110Km au Nord d’IN-AMENAS, dans le permis d’HASSI-
IMOULAYE. Le gisement a été découvert en Septembre 1971 et mis en production en Juin

1975.Le champ STAH exploité pres de 21 puits actuellement
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Les principaux objectifs de 1’exploitation sont constitués par les réservoirs dévoniens F3 et

F6 :
— Le réservoir F3 est un anneau d’huile (43m), de profondeur moyenne de 2700m,

— Le réservoir F6 est un anneau d’huile (26m), de profondeur moyenne de 2850m.
2.2. Les réseaux de collectes (Manifold)

Le terme Manifold désigne 1’ensemble des conduites et des accessoires affectés a transporter
des effluents bruts entre les puits producteurs et le centre de traitement.
2.2.1. Plan réseaux de collecte a STAH

Sur le champ de STAH on rencontre deux types de liaisons (voir Figure 1.2.2) de collecte :

les liaisons individuelles et les laissons par collecteurs.

Figure 1.2. 2: Liaisons de collecte de pétrole brut dans la région de STAH

A. Liaisons individuelles
Ou les puits sont reliés individuellement au centre de traitement par une ligne de 4 pouces

comme le cas de (ST# 2-15). Ce type de liaison offre d’importants avantages techniques :
- ldentification immédiate des puits en service ou non sur le centre de traitement.
- Rapidité de passage d’un puits en test.
- Possibilité d’isoler la production des deux puits, s’il y a un probléme sur une autre
batterie
Par exemple dans le champ de SATH le mélange de I’eau de deux formation F6 et F3 provoque
la formation de sulfate de baryum (BASQ4), pour ce la batterie 3 est réservée pour traiter la

production des puits F3.

L’inconvénient est que cette liaison devient trés onéreuse si la superficie du champ est

importante.
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B. Liaisons par collecteurs

Sur le champ de STAH les puits sont presque tous raccordes aux trois manifolds A, B et C
pour que ces derniers soient réaliseés, il a été choisir sur le terrain un ou plusieurs point de
groupement ou aboutissent les lignes individuelles des puits. Ces points sont pris de telle facon
que les lignes soient les plus courtes possibles. Ensuite les effluents sont acheminés mélangés
par un seul collecteur unique de capacité convenable vers le centre de traitement.

Au point de groupement, des vannes ont été installées, pour permettre 1’isolation de la
production de chaque puits et de la diriger vers un séparateur de test pour d’éventuels contrdles
périodique. Si le séparateur de test se trouve au centre de traitement il faut doubler le collecteur
par une ligne de test y aboutissent.

Le collecteur prend un avantage incontesté sur les champs de grande étendue ou les puits
sont nombreux et sur ceux ou le centre de traitement est éloigné. Néanmoins il présente les
inconvénients suivants :

- la capacité des conduites se calcule sur des données prévisionnelles d’ou risque
d’estimation.

- La production entiére peut étre polluée par celle d’un seul puits émettant de 1’eau.

2.2.2. Collectes enterrées et aériennes

Au champ de STAH on rencontre des conduites laissées a la surface de sol par contre les
réglements de sécurité exigent en général d’enterrer les conduites par ce que la zone désertique
subit de grands écarts de températures, ces lignes sont placées a méme le sol en vue de controler
périodiquement 1’état de la conduite, s’il y a des fuites pour intervention. Du point de vue
économique c’est pour éviter les dépenses de génie civil et souvent de revétement mais
malheureusement la chose qui n’est prise en compte est que la production est soumise a un
grand écart température, qui en modifiant sans cesse 1’équilibre polyphasique de la production
transportée a travers ces pipes aériens, en outre les températures froides favorisent des dép6ts
de paraffine ou de sels et parfois dans les conduites a fort GOR ou il y a présence d’une grande
guantité de gaz, favorise la formation des hydrates, et parfois la variation brusque de

température amorce la formation de contraintes mécaniques.

36



Partie | : Etude Bibliographique Chapitre 2 : Etude de cas- Région de STAH-

2.2.3. Les réseaux de collectes a STAH

Les réseaux de collecte de STAH est actuellement composé de 21 puits producteurs d’huile

qui sont raccordés aux trois manifolds comme suite :
Manifold A: (ST302-44-50-51-52-57-62-63-64-55-59).
Manifold B: (ST7-40-56-54-35-53-37).

Manifold C: (ST13-15).

En fin les puits (ST2-15) sont raccordés directement au centre de traitement par une ligne de 4

pouces.

2.3. Présentation du ’unité de production de STAH

L’unité de production STAH (voir figure 1.2.3) est congue pour stabiliser et separer le pétrole

brut du champ de STAH a partir d’une alimentation mixte des puits producteurs avant qu’il soit
expédié vers OHANET.

L’opération consiste a réduire la tension de vapeur d’huile et éliminer 1’eau salée de la
formation par dégazage successives a trois niveaux de pression (HP, MP et BP) a I’aide des

séparateurs horizontaux a trois phases.

L’unité de production de STAH est composée de trois batteries de séparation et une batterie de
test (pour connaitre les parametres de fonctionnement des puits producteurs du pétrole brut et
du gaz) en paralleles de type horizontal tri phasique, un séparateur gaz-lift, quatre bac de
stockage (R1, R2 et R3) de capacité globale 15000m? et le quatriéme bac R4 de capacité
540m3congu pour la production de la batterie de test, une pomperiez et un manifold d’arrivée
des puits. Le champ STAH exploite prés de21 puits d’huile actuellement avec une capacité

totale de traitement de 663 mé/h.
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L
Ui e sars " Unité de compression

Figure 1.2. 3: Unité de production STAH

2.3.1. Description du procédé

A partir de la téte de puits, I’huile est acheminée vers un manifold soit A, B, C et certains

puits sont raccordés directement a 1’unité de production par des lignes individuelles.

Les trois manifolds sont reliés a I’unité par des lignes 10" (A, B et C) et par des lignes 8" (A,
B et C) et par des lignes 4"(A, B et C), afin de dévier la production selon le besoin

d’exploitation.

Le mélange (huile, gaz et eau) venant des puits via les manifolds constitue I’alimentation
des séparateurs HP (voir figure 1.2.4) opérant a une pression au voisinage de 13 bars, la
séparation s’effectue sous la différence de densité, le gaz passe en téte et acheminé vers le

compresseur HP de la station de compression, (une partie de ce gaz est utilisée comme gaz lift).

L’huile passe sous contrdle de niveau vers le séparateur MP a I’aide d’une vanne régulatrice

de niveau, pour subir un deuxieme flash.

Le gaz récupéré a partir du séparateur MP est envoyé vers la station de compresseur comme

charge du compresseur BP.
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L’huile sortante du séparateur MP sous controle de niveau alimente le séparateur BP pour

subir un troisiéme flash. Le séparateur BP fonctionnant approximativement a 0,15 bars effectifs.

Le gaz passe en téte au circuit d’alimentation compresseur BP et ’huile brut s’écoule par
gravité vers un des bacs de stockage. L’eau séparée dans les trois séparateurs est purgée vers

bourbier.

Figure 1.2. 4: Batterie de séparation de pétrole brut

2.3.2. Mécanisme de séparation

L’huile gazée arrive a une extrémité et est projetée sur un déflecteur brisant I’émulsion. Par
différence de densité, I’huile tombe au fond du cylindre (chambre de décantation), le gaz
s’accumulant dans la partie supérieure, est traverse un certain nombre de chicanes qui retiennent
les gouttelettes d’huile, puis a travers un dernier tamis dit extracteur de brouillard, avant de

partir par une sortie supérieure.

Dans la chambre de décantation, I’huile ayant une certaine hauteur, passe par-dessus une
cloison (pour empécher les vagues) et s’accumule dans son compartiment, en suite [’huile est

soutirée a la partie inférieure.

Il est noté qu’un tel appareil travaille a une certaine pression (sélectionnée pour obtenir la
récupération maximale en fonction de la température et des caractéristiques de 1’effluent). Cette
pression fournit I’énergie nécessaire pour chasser I’huile a la partie inférieure afin de conserver
toujours une garde d’huile a la sortie et éviter I’échappement du gaz par la sortie d’huile, cette
sortie est controlée par une vanne automatique, dont I’ouverture et la fermeture sont commandé

par un flotteur.
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La pression dans le séparateur est maintenue a une valeur donnée par une vanne automatique

sur la sortie gaz, commandée par un contrdleur de pression.

Tableau 1.2. 1: Capacité de traitement de ’unité de Tableau 1.2. 2: Dimension des réservoirs
séparation STAH BAC HAUTEUR VOLUME
Capacité de traitement (mm) (md)
Batterie 01 R1 11488 5000
Batterie 02 663 m3/h R2 11488 5000
Batterie 03 R3 11488 5000
Séparateur MP4 R4 11041 500

Tableau 1.2. 3: Paramétres de fonctionnement de I’unité de séparation STAH

Gisement | Débit (m3h) | Pression de
traité service (bar)
HP 33 13
Batterie test MP F6/F3 33 2-3

HP 77 13 Température de
Batterie 1 MP F6 77 2-3 traitement :

HP 77 13 5°Ca45°C
Batterie 2 MP F3 77 2-3

HP 476 13
Batterie 3 MP F3 1112 1

2.3.3. Les problémes d’exploitation a I’unité de séparation STAH

» Entrainement de 1’huile avec gaz vers » Probléme de givrage a des basses
station de compression températures.

» Entrainement de 1’huile avec 1’eau vers » Probléme de dép6t bas.
bourbier.

> Salinité élevée.
» Emulsion énorme (eau purgé jaune).
» Probléme de corrosion chimique

» Probléme de sulfate de baryum
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2.4. Le probléme de sulfate de baryum dans I’unité de séparation STAH

Dans I’industrie du pétrole les dépots qui se forment au cours de I’exploitation représentent
une veritable calamité, contre laquelle les producteurs de pétrole luttent depuis plusieurs

décennies, sans trop de succes d’ailleurs.

De fagon générale, les problemes poseés par les dép6ts de sulfates de baryum proviennent de
I’incompatibilité de deux eaux, ce probléme existe dans ’unité de séparation STAH depuis sa

mise en fonction.

Le dépot de sulfate de baryum se forme a cause de I’incompatibilité¢ entre les eaux de
réservoir F3 et les eaux de réservoir F6 ; les eaux de réservoir F3 sont chargées de cations de
baryum Ba*? tandis que les eaux de réservoir F6 sont chargées d’inions sulfates SO4%, le

mélange de ces deux eaux conduit a la formation de dépdt de sulfate de baryum BaSOa.

La formation de ce dernier dans les parois internes des conduites restreint les sections de
passage (voir figure 1.2.5), donc la diminution de 1’écoulement des eaux. De plus, il bloque les

vannes automatiques LCV que soit les LCV de purge d’eau ou les LCV de niveau d’huile.

Pour diminuer la formation de sulfate de baryum au niveau de 1’unité de séparation SATH,
Le proces actuel repose sur la séparation entre les deux réservoirs, les puits F3 et les puits F6.
Pour la réalisation de cette proposition il faut des modifications mécaniques pour assurer que

les puits F3et les puits F6 traité séparément.
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Figure 1.2. 5: Dépot de sulfate de baryum au niveau de 1’unité de production STAH
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3.1. Diffraction par rayons X

La diffraction des rayons X (DRX) est une méthode universellement utilisée pour identifier
la nature et la structure des produits cristallisés. En effet, cette méthode ne s‘applique qu'a des
milieux cristallins (roches, cristaux, minéraux, pigments, argiles...) présentant les
caractéristiques de I'état cristallin, c'est-a-dire un arrangement périodique, ordonné et dans des
plans réticulaires tridimensionnels des atomes constitutifs. Les atomes s'organisent donc en
plans réticulaires plus ou moins denses qui sont désignés par leurs coordonnées (h, k, 1) dans

un systeme de repérage de I'espace.

3.1.1. Principe de la méthode

La technique de diffraction des rayons X s’appuie sur le fait qu’un réseau cristallin est
constitué d’un empilement de familles de plans réticulaires paralléles et équidistants. Le
faisceau de rayons X incident est réfléchi partiellement par le premier plan. Le faisceau non
réfléchi “tombe” sur le deuxiéme plan pour étre a nouveau partiellement réfléchi. Et ainsi de
suite. Pour que les ondes diffusées par les différents plans soient en phase et que 1’intensité

totale de I’onde diffusée soit importante, il faut (relation de Bragg) :
2d sin 6 = n\ 1)

Ou d est la distance des plans réticulaires, A la longueur d’onde et n I’ordre de la réflexion. Cette
relation, montre qu’il suffit de mesurer les angles de Bragg (0) pour déterminer les dimensions
et la forme de la maille élémentaire du cristal. Les amplitudes des ondes réfléchies permettent

de déterminer la structure atomique du motif [38].
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Figure 1.3. 1: Principe de la loi de Wulff-Bragg [38]
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3.1.2. Les différentes méthodes de diffraction des rayons X

L’équation de Bragg (1) comporte deux paramétres expérimentalement variables, 6 et A.
Pour réaliser les conditions de diffraction sur une famille de plans (hkl), un seul des deux
parametres peut étre arbitrairement fixe. Le choix du parametre variable détermine deux

groupes de méthodes de diffraction des rayons X :
- 0 fixe, A variable : méthode de Laue.
- A fixe, 0 variable : méthode du cristal tournant ou méthode de poudres [39].

3.1.2.1. Méthode de Laue

Elle s’applique aux monocristaux (ou gros grains). L’échantillon est fixe et les plans
cristallins ont donc une orientation fixe par rapport au faisceau de rayons X incident. Le faisceau
étant polychromatique, chaque plan cristallin (hkl) pouvant donner lieu a diffraction donnera
un faisceau diffracté (Figure 1.3. 2). Cette méthode sert principalement a 1’orientation

cristallographique des monocristaux [40].

Film Faisceaux

\ transmis

Taches% .-

de diffraction
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Faisceau
incident
polychromatique

Figure 1.3. 2: Méthode de Laue [40]
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3.1.2.2. Méthode des poudres

Elle tire son nom du fait que 1’échantillon examiné est réduit en une fine poudre constituée
de particules orientées au hasard. Le faisceau de rayons X est monochromatique et il n’y aura
diffraction que lorsque ce faisceau fait un angle 0 (solution de la loi de Bragg) avec une famille
de plans cristallins pouvant donner lieu a diffraction. Les particules étant orientées au hasard,
il y aura toujours une famille de plans {hkl} donnant lieu a diffraction, de telle sorte que I’on
obtiendra simultanément tous les faisceaux susceptibles de diffracter : ces faisceaux forment

des cones de demi-angle au sommet 26 (Figure 1.3.3).

Cette méthode pourra s’appliquer également a un échantillon massif poly-cristallin formé de

petits grains qui sont équivalents aux particules de la poudre [40].
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Figure 1.3. 3: Méthode des poudres [40]

3.2. Spectrométre d’absorption atomique

La Spectrometre d’absorption atomique (SAA) étudie les absorptions de lumiere par I'atome
libre. C’est une des principales techniques mettant en jeu la spectroscopie atomique dans le
domaine UV-visible utilisée en analyse chimique. Elle permet de doser un certain nombre
d'éléments chimiques (métaux et non métaux). Les applications sont nombreuses étant donné

qu’on atteint couramment des concentrations inférieures au mg/L (ppm) [41].
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3.2.1. Principe de la méthode

la SAA est un processus qui se produit lorsqu’un atome appartenant a 1’état fondamental
passe a I’état excité par 1’absorption d’une énergie sous la forme d’un rayonnement
¢électromagnétique qui correspond a une longueur d’onde spécifique. Le spectre d’absorption
d’un élément est constitué d’une série de raies de résonance toutes originaires de 1’état

fondamental et finissent dans différents états excités.

En générale, la raie de transition entre 1’état fondamentale et le 1*" état excité définit la plus
forte capacité d’absorption, c’est la raie habituellement utilisée. Une partie de 1’énergie de la

radiation incidente est absorbée par les atomes [41].

On peut déterminer les concentrations des échantillons en comparant les quantités de
rayonnement absorbées par ces derniers avec la quantité de radiation absorbée par les standards.
La lecture sur I’appareil peut étre calibrée de fagon a afficher les concentrations de 1’échantillon

directement.

3.2.2. Appareillage
Tout instrument d’absorption atomique contient les mémes €léments de base, a savoir :

e une source de lumicre (lampe) qui produit une radiation caractéristique de 1’¢lément a
doser a la longueur d’onde Ao

e un systéme pour moduler le rayonnement provenant de la source ;

e un atomiseur (flamme) dont le role est de produire un nuage d’atomes a 1’état
fondamental ;

e un monochromateur qui sert a éliminer toutes les radiations autres que celle a la
longueur d’onde /o ;

e un détecteur couplé a un systéme électronique pour enregistrer et traiter les signaux.

ATOMIC ABSORPTION

Q) §
Lamp Flame Monochromator Detector

Figure 1.3. 4: Principe de 1’absorption atomique [41]
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3.3. Microscope Electronique a Balayage (MEB)

3.3.1. Appareillages et principe de la méthode

Le Microscope Electronique a Balayage (MEB) Quanta produit des images agrandie d’une
variété d’échantillon, atteignant des grandissements 1.000.000 x, créant des images de haute
résolution dans un format numerique. Cet outil analytique et numérique important est largement
utilisé, fournit une profondeur de champ exceptionnelle, permet une préparation d’échantillon

minimal et de combiner la technique avec la microanalyse.

Le Quanta 650 (FEI) a 3 modes de fonctionnement du vide pour visualiser les difféerents
types d'échantillons. Le High Vacuum est le mode d'exploitation conventionnel associé a tous
les microscopes électroniques analytiques. Les deux autres modes d'application sont le Low
Vaccum et ESEM. Dans ces modes la colonne est sous High Vacuum et la chambre échantillon
est dans une gamme de la pression de 0.1 a 40 Torr. L'un et l'autre mode peut utiliser de la
vapeur d'eau a partir d'un réservoir d'eau, ou un gaz auxiliaire qui est fourni par l'utilisateur, et
connecté a une entrée de gaz prévue dans ce but.

L’observation de matiéres dégazante ou se chargeant fortement peut étre faite en utilisant 1’un
de ces modes sans avoir besoin de métalliser I'échantillon, ce qui est commun en mode High
Vacuum [41].

T
LT
. e

»

= f—

Microscope Electronique a Balayage (SEM)

Figure 1.3. 5: Microscope Electronique a Balayage (Quanta 650)
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3.3.3. Microanalyse (EDX)

Le Microscope Electronique a Balayage est couple & la microanalyse EDX Energy
Dispersive X ray analysis (EDX) ou Energy Dispersive spectroscopy (EDS). La microanalyse
sert a déterminer la composition chimique ¢lémentaire de 1’échantillon (spectres), c’est I'impact
du faisceau d'électrons sur I'échantillon qui produit des rayons X et qui sont caractéristiques des
éléments presents dans I'échantillon [41].

3.4. Spectrométrie de masse a plasma induit (ICP)
3.4.1. Principe de la méthode

Les techniques analytiques a plasma induit (ICP, abréviation de I'anglais « Inductively
Coupled Plasma » peuvent mesurer quantitativement la teneur en éléments d’un matériau, dans
une fourchette allant du ppt (partie par trillion américain, c’est a-dire par billion frangais) au
pourcentage massique. Les seuls éléments qui ne peuvent étre mesurés par ces méthodes sont :

I’hydrogene H, le carbone C, I’oxygéne O, I’azote N et les halogenes.

Les échantillons solides doivent étre mis en solution, généralement par digestion acide. Cette
mise en solution peut éventuellement étre assistée par micro-ondes ou par bombes permettant

une montée en température et pression elevées.

Une fois I'échantillon mis en solution, il est ensuite vaporisé au coeur d'un plasma induit
d'argon, qui peut atteindre des températures de 8000 °C. A une température aussi élevée, toute
substance a analyser subit une atomisation, une ionisation et une excitation thermique. Elle peut
alors étre détectée et quantifiée, soit avec un Spectrometre a Emission Optique (OES), soit avec
un Spectrométre de Masse (MS) [42].
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3.4.2. Spectrométrie a Emission Optique couplée a I'lCP (ICP-OES)

La Spectrométrie a Emission Optique couplée
a I'ICP (ICP-OES) repose sur l'excitation
thermique des ions dans le plasma et I'analyse
de la lumiere émise par ces ions excités.
Chaqgue élément émet des longueurs d'onde
caractéristiques. Les longueurs d'onde sont
alors séparées, identifiées et leurs intensités
mesurées par un
spectromeétre. La concentration élémentaire
est ensuite déterminée par confrontation a une

calibration externe [42].

hv

L
™

hv

liquid

plasma

Figure 1.3. 6: Principe de la Spectrométrie a Emission
Optique couplée a I''CP (ICP-OES) [42]

3.4.3. Spectrométrie de Masse couplée a I’ICP (ICP-MS)

La Spectrométrie de Masse couplée a
I'ICP (ICP-MS) repose quant a elle sur la
séparation des ions génerés par le plasma
d’argon en fonction de leur rapport masse
sur charge m/z. Les ions ainsi séparés sont
alors identifiés et comptabilisés, ce qui
permet un calcul des concentrations
élémentaires présentes dans le matériau par
I'intermédiaire d'une calibration externe. La
Spectrométrie de Masse couplée a I'ICP
offre une sensibilité extrémement élevée (et
ainsi, des seuils de détection trés bas) pour

un large éventail d'éléments [42].

|+

liquid

|+

plasma

Figure 1.3. 7: Principe de la spectrométrie de
Masse couplée a I’'ICP (ICP-MS) [42]
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4.1. Modélisation d’un phénoméne
Mathématiquement, la quantité recherché exprimée par ‘Y’ correspond a la réponse du
processus expérimental Xi avec, i=1,2,...k. La fonction qui relie la réponse ‘Y’ aux facteurs ‘k’

prend la forme polynomiale avec un degré maximum de 2 [43]. Selon I’équation suivante :

K k
Y = Yic1 @iXi + Xij=1 i< Qij Xi Xj (2)

Cet algorithme exprime I’influence des différents paramétres étudiés sur la réponse. La

quantité ‘Y’ est la valeur mesurée correspondant a la masse du dépdt de sulfate de baryum.

Dans I’équation 1, ay, a;, a;;, a;;, sont des coefficients inconnus calculées a partir de

mesures expérimentales, ils correspondent a ’effet des interactions entre les facteurs dans le

plan factoriel.

4.2. Validation d’un modele mathématique

La validation du modéle est I’'une des étapes la plus importante de notre travail. Elle permet
de vérifier ’accord entre les valeurs obtenue expérimentalement et les valeurs prédites par le

modéle. De ce fait notre modélisation a été vérifiée par des tests expérimentaux.

4.2.1. Test de Fisher-Snedecor

Le test de Fisher consiste a comparer la somme des carrés des écarts due uniquement a la

régression (donc au modele), avec la somme des carrés des résidus.

Précisons ces notions en introduisant un vocabulaire spécifique a I'analyse de variance. On
notera par la suite Yi les réponses observées lors de la réalisation des expériences et Yi ca la
réponse calculée a I'aide du modele linéaire. On notera, de méme, Y moy la moyenne des réeponses
[44].
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On définit alors deux types de "variations" :

- La variation due a la liaison linéaire :

SCEL = Y(Yi cal - Y moy) ? (3)

SCEL se lit : "somme des carrés des écarts dues a la liaison".

- La variation résiduelle :
2
SCER = ¥(Yi — Yical) 4)
SCER se lit : "somme des carrés des écarts des résidus".

On définit de plus un "carré moyen" qui est le quotient d'une somme de carrés par son degré

de liberté.

SCEL aura (p- 1) degrés de liberté (p est le nombre de coefficients estimé a partir du modele).
SCER aura (n - p) degreés de libertés (n est le nombre d'expériences réalisées).

SCET aura (n - 1) degrés de liberté.

En outre, on note CML le carré moyen associé a SCEL, et CMR le carré moyen associé a
SCER.

Tableau 1.4 1: Analyse de variance

Variation due a | Somme des carrés | DDL | Carré moyen F

Liaison SCEL p-1| SCEL CML
—— CML Fobs — —

p-1 CMR
Résidus SCER Nn-p | SCER
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Le test F permet alors de comparer pour un risque fixé a I'avance le Fops que I'on a calculé
dans le tableau précédent avec un F critique (Fer) lu dans la table de Fisher-Snedecor avec (p-

1) et (n - p) degrés de liberté. Le test est la suivant :

- Hypothése Ho : " les deux carrés moyens sont de méme grandeur"” et donc la régression
n'est pas significative
- Hypothese H1 : " le carré moyen di a la régression est significativement plus grand que le

carré moyen di aux résidus™ donc la régression est globalement significative
La regle du test de Fischer est alors :

= Si Fobs est inférieure au F critique, on accepte I'hypothese Ho.
= Si Fobs est supérieur au F critique, on accepte I'nypothese H1.

54


http://eduscol.education.fr/rnchimie/math/benichou/tables/testf/tablef.htm

Partie Il : Etude Expérimentale



Chapitre 1: Echantillonnage et

protocole expérimental



Partie I1: Partie Expérimentale Chapitre 1: Echantillonnage et protocole expérimental

1.1. Description des échantillons
1.1.1. Les eaux

Nous avons prélevé nos deux échantillons d’eaux notés « eau de gisement F3 » prévenant
d’une profondeur moyenne de 2700m et « eau de gisement F6 » prévenant d’une profondeur
moyenne de 2850m, au cours de notre séjour dans la région de STAH. Les deux eaux sont

prélevées au cours de la séparation pour assurer I’homogénéité des échantillons.

Figure 11.1. 1: Echantillons: Eaux de gisement (F3 et F6)

Les conditions de préléevement des deux eaux sont regroupées dans le tableau I.1.

Tableau I1.1. 1: Conditions d'échantillonnages

Parametres Pression (bar) | Température (°C) | Volume (L) | Preélevés le
Eau de gisement F3 125 40 4 06-04-2018
Eau de gisement F6 13 37 4 06-04-2018

1.1.2. Dépébt solide

Un dép6t solide a été préleve au sein de I’unité de production STAH, présent a I’intérieur
d’une des canalisations (pipelines) de transport des eaux séparées du pétrole brut. Cette
canalisation a été enlevée a cause de la restriction de sa section (bouchage) causé par la
formation des dépdts. Visuellement, 1l s’agit d’un solide blanc avec une petite couche mince

noire (Voir figure 1.2.5)
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Figure 11.1. 2: Echantillon du dépét solide

1.2. Protocole Expérimental

Les manipulations ont été faites selon les étapes citées sur I’organigramme ci-dessous :

Protocole expérimental

T~

Echantillons d’eaux (F3 et Echantillon
F6) Solide
\ 4 A4
Caractérisation Analyse par Diffraction
Physico-chimiques Rayons X (DRX)
A A
Etude de la compatibilité Analyse par Microscopie
des eaux F3 et F6 Electronique a Balayage
(MEB)
y
Etude de I’influence du pH

sur la déposition

A\ 4
Etude de I’influence de la
température sur la
déposition

Figure I1.1. 3 : Protocole éxpérimental
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1.2.1. Analyses physico-chimiques des eaux de gisement

Dans un premier lieu, la connaissance des caractéristiques physico-chimiques des deux eaux et

de leurs compositions est nécessaire avant 1’¢tude de la déposition afin de prévoir la nature des

sels précipités.

L’ensemble des techniques d’analyses utilisées sont décrites dans 1I’annexe, a savoir :

- Détermination de la teneur en sodium Na*, potassium K*, calcium Ca*, magnésium Mg?* et

en strontium Sr?* par spectrométrie d’absorption atomique,

- Détermination de la teneur en Fe?* par spectrométrie d’émission atomique par plasma induit

(ICP-OES),

- Dosage par volumétrie de ’alcalinité (Carbonates et Bicarbonates),

- Dosage des chlorures volumeétrie,

- Dosage des sulfates SO4> et de baryum Ba?* par turbidimétre,

- Détermination des matiéres en suspension MES par filtration.

1.2.2. Caractérisation du dépot solide

1.2.2.1. Analyse par Diffraction Rayons X (DRX)

Pour identifier les sels présents dans le
dép6t solide, une partie de ce dernier est
analysé par un diffractometre de rayon X
(PANalytical XPERT-PRO). L’échantillon
est soumis a un faisceau de rayons X
monochromatique  produit  par  une
anticathode de cuivre de longueur d’onde
A=1,5418 A°, bombardée par des électrons
(émis par un filament de tungstene) accélérés
sous une tension de 45 kV, le temps du pas
est de 87,2256 s. Les données sont traitées par
le logiciel HighScorePlus de PANalytical.

Figure 11.1.4: Diffractométre PANalytical :
XPERT-PRO
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1.2.2.2. Analyse par Microscopie Electronique a Balayage (MEB)

Pour mieux voir la structure et la morphologie du dépét, une autre technique d’analyse aussi
importante qui est le microscope électronique a balayage, nous a permis de caractériser le dépot.
Le MEB couplé a la microanalyse EDX permet aussi de déterminer la composition chimique
élémentaire du dép6t (en % massique).

1.2.3. Etude de compatibilité des eaux d’injection du F3 et du F6 dans les conditions de
surface

1.2.3.1. Etude de I’influence du taux de contribution de chaque eau dans le mélange sur

la déposition

Le but de cette partie est d’étudier la compatibilité des deux eaux en préparant différents
taux de mélange (en volume) de ces derniers et déduire le taux critique de déposition : taux de
mélange ou on a obtenu le maximum de dépdts (Norme : NF 90).

L’incompatibilité des eaux a été étudiée par précipitation des sulfates présents dans 1’eau de
gisement F6 avec les ions de baryum présents dans I’ecau de gisement F3 en déterminant la
masse du dépdt BaSO4 pour chaque rapport (eau de gisement F3/Eau de gisement F6) par les
mesures gravimétriques. Les rapports de volume des mélanges étudiés sont : 10/90, 20/80,
30/70, 40/60, 50/50, 60/40, 70/30, 80/20, 90/10. Ensuite, les filtrats sont analyses afin de

déterminer les teneurs en baryum et en sulfates qui n’ont pas réagis (Figure I1.1.5)

Les manipulations ont été effectuées dans les conditions de laboratoire : pression (latm) et

une température (23°C).
1.2.3.2. Etude de ’influence du pH sur la déposition

Le premier paramétre que nous avons fait varier est le pH pour voir son I’influence sur la
déposition. Pour mieux visualiser 1’influence de ce paramétre, nous avons sélectionné quatre
(04) taux de mélange (rapport eau de gisement F3/ eau de gisement F6 en %volumique) dont la

masse de dépét était importante.
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1.2.3.3. Etude de ’influence de la température sur la déposition

Dans cette partie, nous allons augmenter la température & 45°C en gardant les mémes valeurs
des taux des mélanges et les mémes valeurs du pH. Concernant le mode opératoire, cette fois-
ci au lieu d’agiter les mélanges, nous allons les mettre dans des flacons en verre bien fermés et

les laisser pendant 48h dans une étuve réglée préalablement a T=45°C.

l

Mélanges (F3/F6 en %vol)

A

Agitation 1h

A

Repos 1h

A

Filtration

T

Filtrat Dépots

A\ 4
Détermination de Séchage 105°C
[SO47] et de [Ba™?]

A\ 4
Calcination 850°C
+ Pesée

l

Détermination de
taux critique

Figure 11.1. 5: Test de compatibilité des eaux dans les conditions de surface
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2.1. Analyses physico-chimiques des eaux de gisement

Le tableau 11.2.1 regroupe I’ensemble des reésultats des analyses des

caractéristiques/compositions de I’eau de gisement F3 et I’eau de gisement F6.

Tableau 11.2. 1: Caractéristiques physico-chimique des eaux de formation (F3 et F6)

Eau du gisement F3 Eau du gisement F6
pH (a 23°C) 5.38 4.90
Conductivité (ms/cm) 108.20 97.20
Turbidité (NTU) 867 236
MES (mg/L) 572 177
Cations mg/L méq/L mg/L méq/L
Ca>* 7824 391.20 4846 242.30
Mg?* 2281 185.58 2751 226.23
Fe?* 0.87 0.03 2.78 0.10
Sr# 151.0 3.45 92.77 2.12
Ba2+
Na* 18490 803.91 17560 763.48
K* 584.60 14.99 885.10 22.69
Total 1400.21 1256.92
Anions mg/L méqg/L mg/L méqg/L
Cr 47869.79 1350.08 45472.89 1282.48
COs> 00 00 00 00
HCOs 28.06 15.25 0.25
Total 1378.14 1284.92
Extrait sec (g/L) 173.47 104.76

A la lumiere des résultats obtenus on peut déduire que :

- Les deux eaux analysées sont équilibrées ioniquement; la somme des cations est égale a la

somme des anions en még/L.
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- L’eau de gisement F3 est caractérisée par la présence d’ions baryum et I’absence d’ions
sulfate, tandis que 1’eau de gisement F6 est individualisé par la présence d’ions sulfate et
I’absence d’ions baryum, ce qui explique la formation des dépdts de sulfates de baryum

(cette déduction sera confirmé par les analyses suivantes).

2.2. Caractérisation du dépot solide

2.2.1. Diffraction des rayons X (DRX)

L’analyse minéralogique par RX est exprimée par le spectre suivant :
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Figure 11.2. 1: Diffractogramme de dép6t solide

L’analyse minéralogique par diffractométrie des rayons X a révélé que le depot est composé

majoritairement de sulfate de baryum (Baryte).
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2.2.2. Microscope Electronique a Balayage

Une autre technique d’analyse aussi importante qui est le microscope électronique a

balayage couplé a la microanalyse EDX, nous a permis de caractériser le dépot.

L’observation topographique par microscope ¢€lectronique a balayage (MEB) permet

d’avoir des informations sur I’homogénéité, la forme des agrégats de notre échantillon.

Plusieurs zones ont été observées, pour cerner la constitution de 1’ensemble de

I’échantillon. Ces informations sont regroupées sur les figures ci- dessous :

Figure 11.2. 3:Micrographie MEB du dép6t solide -
Zone 2-

Zone 1-

F3-t0
MAG: 600 x HV: 10.0 kV WD: 15.7 mm

Figure 11.2. 4: Micrographie MEB du dépdt solide - Figure 11.2. 5: Micrographie MEB du dépét solide -
Zone 3- Zone 4-

F3t0 g = C < F3-t00
MAG: 1200 x HV: 10.0 kV WD: 16.4 mm === MAG: 1200 x HV: 10.0 KV WD: 16.4 mm

Figure 11.2. 6: Micrographie MEB du dépot solide - Figure 11.2. 7: Micrographie MEB du dépét solide -
Zone 5- Zone 6-
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La spectroscopie a rayons X a dispersion d'énergie permet de tracer des spectres dispersifs
avec en abscisse les énergies des photons et en ordonnée le nombre de photons recus. Ces

spectres sont représentés sur les figures ci-apres :

cps/eV

—— ECHANTILLON 660

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

Figure 11.2. 8: Spectre de composition élémentaire de dépot solide — Zone 1-

cps/eV

| —— ECHANTILLON 661

4.0

3.5

3.0

5
keV

Figure 11.2. 9: Spectre de composition élémentaire de dépot solide — Zone 2-
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Figure 11.2. 10: Spectre de composition élémentaire de dép6t solide — Zone 3-
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Figure 11.2. 11: Spectre de composition élémentaire de dépbt solide — Zone 4-
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cps/eV

—— ECHANTILLON 667

keV

Figure 11.2. 12: Spectre de composition élémentaire de dép6t solide — Zone 5-
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»

| —— ECHANTILLON 668

Figure 11.2. 13: Spectre de composition élémentaire de dépét solide -Zone 6-
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L’analyse EDS permet aussi d’avoir les compositions élémentaires (en % massique) de

chaque atome constituant le dépot solide. L’ensemble des résultats sont regroupés dans les

tableaux ci-dessous :

Tableau 11.2. 2: Composition chimique élémentaire

de dépot solide -Zone 1-

Tableau 11.2. 3: Composition chimique élémentaire

de dépot solide -Zone 2-

Elément Pourcentage massique Elément Pourcentage massique
chimique (%) Chimique (%)
s6Ba 36.48 s6Ba 68.9
17Cl 28.85 165 16.30
11Na 19.5 17Cl 5.38
169 9.46 11Na 2.49
6C 1.89 38Sr 2.38
38Sr 1.63 8O 1.89
0] 1.31 20Ca 1.78
20Ca 0.88 6C 0.87
Total 100 Total 100

Tableau 11.2. 4: Composition chimique élémentaire

de dépot solide -Zone 3-

Tableau 11.2. 5: Composition chimique élémentaire

de dépot solide -Zone 4-

Tableau 11.2. 6: Composition chimique élémentaire

de dépot solide -Zone 5-

Elément Pourcentage massique Elément Pourcentage massique
chimique (%) chimique (%)
17Cl 44.93 56Ba 62.10
uNa 30.86 168 15.97
s6Ba 15.79
S 203 17Cl 8.34
11Na 6.19
6C 3.11 S 3.20
s0 1.28 il :
Total 100 80 2.06
20Ca 1.28
6C 0.86
Total 100

Tableau 11.2. 7: Composition chimique élémentaire

de dép6t solide -Zone 6-

Elément Pourcentage massique Elément Pourcentage massique
chimique (%) chimique (%)
seBa 53.74 17Cl 31.54
165 12.95 11Na 23.72
17Cl 10.96 s6Ba 21.22
6C 9.98 6C 16.41
11Na 7.95 165 4,54
8O 2.38 o) 1.77
20Ca 1.04 20Ca 0.81
38Sr 1.01 Total 100
Total 100
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Figure 11.2. 14: Pourcentage de baryum et de souffre pour chaque zone

Ces résultats illustrent clairement la présence de baryum, de souffre, de ’oxygéne, de
chlore, de sodium, de strontium, de calcium et de traces de carbone.

Comme nous pouvons le voir d'apres les résultats précedents, le baryum et le souffre sont
caractérises par des teneurs tres élevées sur la plupart des zones ce qui confirme les résultats de
I’analyse de diffraction des rayons X ; il s’agit principalement de sulfate de baryum. La zone
trois (03) et la zone six (06) sont caractérisées par la présence d’une forte teneur en chlore et en

sodium ce qui implique la présence une petite couche de chlorure de sodium.

2.3. Etude de compatibilité des eaux d’injection du F3 et du F6 dans les conditions de
surface

2.3.1. Etude de ’influence du taux de contribution de chaque eau dans le mélange sur la
déposition

L’ensemble des résultats de compatibilité de I’eau de gisement F3 et 1’eau de gisement F6
sont représentés dans les figures et le tableau ci-dessous :
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Tableau 11.2. 8: Etude de I’influence du taux de contribution de chaque eau dans le mélange sur la déposition

Rapport des Composition des filtrats
mélanges (mg/L)
F3/F6 (Yovol) e SOF
R
00/100 0 105
10/90 Tr 102
20/80 Tr 100
30/70 Tr 98
40/60 Tr 92
50/50 Tr 86
60/40 Tr 78
70/30 Tr 75
80/20 Tr 65
90/10 Tr 52
100/00 72 00
Tr : Traces

Figure 11.2. 15: Résultats de I'étude de compatibilité des eaux de gisement
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Figure 11.2. 16: Filtration et séchage des mélanges des eaux F3 et F6

700
70/30: Taux critique
600
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300

200

100

0
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00
0 100 Lo rs3
b % F6
100 o

Taux de mélange F3/ F6 (% vol)

Figure 11.2. 17: Variation de la masse de dép6ts en fonction du taux de mélange

La figure ci-dessus, montre que la masse du dépot de baryte augmente avec 1’augmentation
de la contribution du F3, ce taux de déposition atteint son maximum a un taux critique de 70%
de F3. A partir de ce point on enregistre une diminution de la masse du dépb6t, par conséquent
le taux de sulfate dans le filtrat diminue ainsi que la quantité de baryum. Ceci ne peut étre
expliqué que par 1’association des deux ions dans le mélange pour former le dépdt de sulfate de

baryum.
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2.3.2. Etude de I’influence du pH sur la déposition

L’ensemble des résultats d’études de compatibilité de I’eau de gisement F3 et I’eau de gisement

F9 a déférentes valeurs de pH sont regroupées dans la figure et le tableau ci-dessus :

Tableau 11.2. 9: Etude de I'influence du pH sur la déposition

Rapport des mélanges Quantité des ions
oH F3/F6 (%vol) restant en filtrat (mg/L)
R Ba?* SO4*
50/50 18 74
60/40 25 61
4 70/30 58 51
80/20 68 42
50/50 Tr 85
60/40 Tr 65
7 70/30 Tr 49
80/20 Tr 36
50/50 Tr 85
60/40 Tr 65
8 70/30 Tr 49
80/20 Tr 36
Tr : Traces
1800 70/30 80/20
< 1600 60/40
2 1400 50/50
T 1200
% 1000 oH=4
2 8w oH=6
2 600
o pH=7
® 400
S pH=8
2 200
S o0
& 0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00
Taux de mélange F3/ F6 ( % vol)
0 100, % F3
&00 0% F6

Figure 11.2. 18: Variation de la masse de dép6t en fonction du pH
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Ces expériences montrent que le pH basique (pH = 8) favorise la déposition du BaSOa, suivi

du pH neutre. Par contre a un pH acide on enregistre un faible dép6t.

Une autre fois nous remarquons que le taux de sulfate dans le filtrat diminue ainsi que la

quantité de baryum, sauf que cette fois ci le pH acide diminue la solubilité du depdt part effet

de la forte activité des ions H* présente dans le mélange ce qui explique la quantité de baryum

non consommeée.

2.3.3. Etude de I’influence de la température sur la déposition

L’ensemble des résultats d’études de compatibilité de I’eau de gisement F3 et I’eau de gisement

F6 a différentes températures sont regroupées dans le tableau ci-dessous :

Tableau 11.2. 10: Etude de I’influence de la température sur la déposition

Taux de Température | Masse de | Température Masse de
mélange . dépobts . dépots
PH | F3/F6 (9% vol) (°C) obtenus (°C) obtenus
B (mg/L) (mg/L)
m m
50/50 45 263 23 279
< 60/40 317 376
11
T 70/30 352 405
o
80/20 195 151
50/50 45 354 23 359
© 60/40 330 558
11
T 70/30 382 603
o
80/20 355 531
50/50 45 685 23 1271
. 60/40 744 1527
11
T 70/30 1135 1644
80/20 953 1637
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Figure 11.2. 19: Etude de I’influence de la température sur la déposition

Ces expériences montrent qu’une augmentation de la température diminue la déposition du
sulfate de baryum ce qui est montré par les valeurs élevées des masses du dép6t comparées aux

valeurs trouvées pour une température de 23°C.
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3.1. Modélisation du phénomeéne de déposition

L’ensemble des résultats ont permet, a 1’aide de logiciel « Ellistat » de modéliser le
phénomeéne de déposition de sulfate de baryum en fonction des paramétres étudier. Le modele

proposé est le suivant :

m = 79.01469 pH? - 62.29090 R? - 586.87806 pH + 32.78590 T + 58.99806 pHR
-7.59376 pHT + 1149.77902 (5)

Avec :

- m: Lamasse du dépot obtenu en mg/L
- R Le taux de mélange F3/F6 en % vol

- pH : Le potentiel d’hydrogeéne du mélange

T : La température du milieu en °C

7 S

s / Pourcentage cumulé
"

pH T

T &R

Figure 11.3. 1: Diagramme de Pareto des contributions des coefficients du modele

Ce modeéle est valable dans les conditions suivantes :

- 19<R<9
- 4<pH<8
- 23°C<T<45°C
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Masse de dépdts obtenus (mg/sl)

B Taux de melange F3/F6

Figure 11.3. 2: Domaine de validité du modele

Les figures suivantes donner par le logiciel Ellistat illustrent le sens de variation de la masse de

dép6t (m) en fonction du pH, du taux de mélange F3/F6 (R) et la température (T) :

température (0

ac

T T T T T ¥ T
os 2 15 2 2s £ 3.5
Taux de mélange F3/F6 (Ssvobh

by

TN YT T TY YU Y Y N Y N T Y Y T Y Y|

W
wi
")
13

T T T T
o.s 3 s 2 2s
Taux de meélange F3/56 (Sswol) 1

Figure 11.3. 3: Variation de la masse du dép6t en fonction des paramétres étudiés

78




Partie Il : Partie Expérimentale

Chapitre 3 : Modélisation et Optimisation du phénoméne de déposition

Les figures précédentes montrent qu’un pH basique et une basse température favorisent la

formation du dépét (zone rouge) alors que un pH acide et une haute température diminue la

masse du dép6t de sulfate de baryum.

3.2. Calcul des valeurs predites par le modéle

Tableau 11.3. 1 : les valeurs prédites par le modele

n R (% vol) pH T(°C) |[m(exp) (mg/L) | m(Cal)(mg/L) | Erreur (%)
01 10/90 6 23 137 218 4.5
02 20/80 6 23 238 264 15
03 30/70 6 23 262 320 3.4
04 40/60 6 23 292 338 5.6
05 50/50 6 23 359 471 6.6
06 60/40 6 23 558 570 0.7
07 70/30 6 23 603 664 3.7
08 80/20 6 23 531 599 4.0
09 50/50 4 23 272 296 14
10 60/40 4 23 376 336 24
11 70/30 4 23 405 334 4.2
12 80/20 4 23 151 70 4.8
13 50/50 8 45 1271 1279 0.4
14 60/40 8 23 1527 1437 5.4
15 70/30 8 23 1644 1631 0.8
16 80/20 8 23 1637 1760 7.3
17 50/50 4 45 263 349 5.1
18 60/40 4 45 317 390 4.2
19 70/30 4 45 352 387 2.0
20 80/20 4 45 195 123 4.3
21 50/50 6 45 354 191 9.7
22 60/40 6 45 330 290 24
23 70/30 6 45 382 386 0.2
24 80/20 6 45 355 318 2.2
25 50/50 8 45 685 664 1.3
26 60/40 8 45 744 822 4.6
27 70/30 8 45 1135 1017 7.1
28 80/20 8 45 953 1146 11.3
29 50/50 7 23 763 796 19
30 60/40 7 23 985 925 3.6
31 70/30 7 23 1361 1070 17.2
32 80/20 7 23 1152 1101 3.1
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Figure 11.3. 4: Distribution des valeurs calculées par rapport aux valeurs expérimentales
Les résultats précédents montrent que le modele donne des valeurs prédites bien proches des
valeurs expérimentales. L’erreur maximale enregistrée est de 17.2%. Le facteur de corrélation
est de 96%

L’optimisation du modéle a permis de conclure qu’a un pH de 4, un rapport volumique F3/F6
égal a80/20 et une température de 23°C, la déposition de sulfate de baryum est minimale (voir

figure ci-dessous).

[] figé [ figé

Validation des résultats

EELE T — 1762.5.

69.27 [-194.46-332.99]

Optimisation

WIN\M\SER

Valeur cible

Frévision de la réponse Attention Essal du plan Emeur®  Emeurnb S

Figure 11.3. 5: Optimisation et Minimisation de la masse du dépot
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3.3. Validation du modéle

3.3.1. Validation expérimentales du modele

Pour valider le modele, quatre autres expériences supplémentaires ont été effectuées. Les

résultats sont regroupés dans le tableau suivant :

Tableau 11.3. 2: Validation expérimentale du modele

R T m (exp) m (Cal) Erreur
(% vol) pH (°C) (mg/L) | (mg/L) (%)
50/50 7 45 382 349 2.0
60/40 7 45 502 477 1.5
70/30 7 45 712 622 54
80/20 7 45 680 653 1.7

Ces résultats confirment la validité de notre modele, les erreurs sont minimes et nous

remarquons que bien que les valeurs des masses de dépdts pour un pH neutre ont diminuées par

rapport aux valeurs trouvees pour une température de 23°C.

3.3.2. Validation statistique du modeéle : Analyse de la variance

Le tableau ci-dessus regroupe 1’ensemble des calculs effectués pour le test de Fischer :

Tableau 11.3. 3: Validation statistiqgue du modéle : Analyse de la variance

M mes M cal Mmes —Mcal | (M mes—Mcal) 2 | Mcal — M moy | (M cal - M moy) 2

n
1 137 218 -81 6561 -425 180253
. 238 264 -26 676 -379 143310
5 262 320 -58 3364 -323 104047
A 292 338 -46 2116 -305 92758
c 359 471 -112 12544 -172 29434
. 558 570 -12 144 -73 5265
. 603 664 -61 3721 21 460

531 599 -68 4624 -44 1898
: 272 296 -24 576 -347 120106
i 376 336 40 1600 -307 93981
i 405 334 71 5041 -309 95211
i 151 70 81 6561 -573 327828
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5 1271 1279 -8 64 636 405053
> 1527 1437 90 8100 794 631131
iz 1644 1631 13 169 988 977009
i 1637 1760 -123 15129 1117 1248667
iC 263 349 -86 7396 -294 86179
- 317 390 -73 5329 -253 63788
o 352 387 -35 1225 -256 65312
5 195 123 72 5184 -520 269945
- 354 191 163 26569 -452 203909
- 330 290 40 1600 -353 124300
. 382 386 -4 16 -257 65824
i 355 318 37 1369 -325 105341
75 685 664 21 441 21 460
. 744 822 -78 6084 179 32198
o 1135 1017 118 13924 374 140203
2 953 1146 -193 37249 503 253449
. 763 796 -33 1089 153 23543
- 985 925 60 3600 282 79771
. 1361 1070 291 84681 427 182703
. 1152 1101 51 2601 458 210165
SCER 269347 SCEL 6363498
CMR 10774 CML 909071
Fobs= CML/CMR= 84.37
Avec :

- M mes: Lamasse de dépdt mesurée expérimentalement.

- mca: Lamasse de dépbt calculee par le modele.

- M moy : la valeur moyenne des masses de dép6t calculées par le modele.

- SCEL : somme des carrés des écarts dues a la liaison
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- SCER : somme des carrés des écarts des résidus
- CML le carré moyen associé a SCEL

- CMR le carré moyen associé a SCER.

p : le nombre de coefficients estimé a partir du modeéle

n : le nombre d'expériences réalisees).

La table de Fisher-Snédecor donne pour n1 = 6 (7-1) et np = 25 (32-7), un Fer = 2.49, pour

un risque de 5% et un F¢r = 3.63 pour un risque de 1%.

Donc les deux cas on a Fobs > Fcr donc on accepte I'hypothése H: de linéarité du modele. Cela
est bien en accord avec le fait que tous les coefficients sont significatifs et le modele est bien

valide.
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Conclusion Générale

L’objectif assigné a ce travail a été atteint. En effet, I’¢tude du phénoméne de formation des
dépots de sulfate de baryum au niveau de 1’unité de production de pétrole brut « STAH » a
révélé que ce type de dépot se forme particuliérement a cause de I’incompatibilité des deux
eaux de gisement, a savoir 1’eau de gisement F3 et ’eau de gisement F6. Ajouté a cela le pH

du milieu et la température de service.

Les analyses de la composition des deux eaux F3 et F6 montrent que 1’eau de gisement F3
est riche en ions baryum, et que I’eau de gisement F6 est riche en ions sulfate. Le produit de
concentration de ces deux ions dépasse largement le produit de solubilité de sulfate de baryum,

ce qui explique la déposition de ce sel lors du mélange de ces deux eaux (F3 et F6).

Le mélange de ces deux eaux a des taux différents génere une précipitation du sulfate de
baryum. Le maximum de précipitation enregistré appelé taux critique correspond a un taux de

70% d’eau de gisement F3 et 30% d’eau de gisement F6.

Ces deux eaux se trouvent dans un milieu ou le facteur pH et la température ont un réle
important sur le phénomeéne de déposition. En effet, selon les expériences realisées, la masse
de dép6ts varie proportionnellement avec la variation du pH acide favorise la précipitation du
sulfate de baryum. Par contre, I’augmentation de la température favorise le phénomeéne inverse

(la dissolution du sulfate de baryum)

Pour cerner tous ces parameétres, un modele mathématique a été établi sur la base des données

expérimentales obtenues en utilisant le logiciel « Ellistat ».

Ce modele permet de prédire la masse de dép6ts de sulfate de baryum en fonction de la
valeur du pH du milieu, la température et le taux de mélange F3/F6. Ce modéle a été validé par

deux approches ; a savoir I’approche expérimentale et I’approche statistique.

L’optimisation du modéle a permis de conclure qu’a un pH de 4, un rapport volumique F3/F6

égal a 80/20 et une temperature de 23°C, la deposition de sulfate de baryum est minimale.
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Annexes

Mesure de pH par méthode électro-métrique
Principe

La différence de potentiel existant entre une électrode en verre et une électrode de référence
(calomel - KCI saturé) plongeant dans une méme solution est une fonction linéaire du pH de
cette solution. La détermination consiste en la mesure d'une différence de potentiel, elle

s’effectue a I’aide d’un dispositif potentiométrique.
Matériel

* Electrode en verre : a I’intérieure se trouve une ¢lectrode de référence formant relais (calomel-
KCI saturé). La partie utile de 1’¢électrode de verre est formée par ampoule habituellement

sphérique d’environ 1 cm de diamétre.

* Electrode de référence ou calomel-KClI saturée : la solution de KCI saturée est immobilisée

par un moyen adéquat ne modifiant pas les caractéristiques essentielles de 1’¢électrode.

* Dispositif potentiométrique (InoLab pH7310): il doit étre alimenté en courant continu constant
fourni par une source convenable, ce courant d’alimentation est ajusté avant chaque série

d’essais, par rapport a un élément étalon.
* Pipette de 50 mL.

* Béchers de 250 mL préalablement lavés a I’eau distillée est séchés dans 1’étuve a 150°C.

Mode opératoire

* Prélever a 1’aide d’une pipette une prise d’essai de 50 mL et I’introduire dans un bécher

propre.

* Rincer abondamment I’¢électrode avec I’eau distillée.
* Placer le bécher sous agitation magnétique.

* Introduire 1’¢lectrode dans la solution a analyser.

* Mettre en marche le potentiometre.

* Lire la valeur affichée par le potentiométre aprés stabilisation.
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Détermination de la conductivité électrique
Principe

La conductivité €lectrique mesure le pouvoir conducteur d‘une eau. Le courant est produit par
les ions inorganiques présents a 1°état dissous. La détermination de la conductivité s'effectue
par la mesure de la résistance d’une colonne d’eau délimitée par deux électrodes. Une différence
de potentiel est appliquée entre les électrodes immergées dans la solution et la chute de potentiel
engendrée par la résistance de la solution est inversement proportionnelle a la conductivité de

I’eau.
Appareillage

»  Conductimetre de type HACH modele
HQ40d, muni de 1’élément de mesure qui
consiste en une sonde constituée de deux

électrodes recouvertes de noir de platine.

Figure A. 1: Conductimetre

Mode Opératoire

* Rincer abondamment la sonde a I'eau déminéralisée avant utilisation,

» Presser la touche POWER, puis la touche CND correspondant a la mesure de la
conductivité,

« . Sélectionner la gamme de mesure appropriée. si la valeur n’est pas connue commencer
par la forte gamme.

« Introduire la sonde dans la solution a analyser. Immerger I'extrémité et agiter la sonde
verticalement pour chasser les bulles d'air. Attendre jusqu’a stabilisation avant de faire la
lecture. Si la valeur affichée se situe a moins de 10% de la gamme (2 a 20 mS/cm), passé a
la gamme de 0 & 200 uS/cm en appuyant sur la touche 200. Attendre jusqu’a stabilisation
avant de faire la lecture

* Rincer abondamment la sonde a I'eau déminéralisée apres chaque mesure
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Détermination des matiéres en suspension dans I’eau
Principe
» L’eau est filtrée et le poids des matiéres retenues est determiné par différence de pesée.

Réactif

»  Chloroforme : si I’eau analysée est huileuse, elle sera lavée au chloroforme.
Appareillage

» Dispositif de filtration sous pression.

« Disques filtrants en fibre de verre type AP20.
Mode opératoire

« Avant la pesée du filtre a vide, le laver a I'eau distillée puis le sécher entre 100 et 105
°C. Ce filtre est refroidi dans un dessiccateur puis pese.

«  Mettre en marche le dispositif de filtration sous pression.

*  Verser la prise d’essai (100 mL) sur le filtre.

«  Laver le récipient ayant contenu la prise d'essai avec de I'eau distillée.

* Sil’eau a analyser est huileuse laver le récipient et le filtre avec un solvant organique
(chloroforme).

«  Sécher le filtre a I'étuve a 105°C pendant 30 minutes.

« Refroidir le filtre au dessiccateur, puis pese.

Expression des résultats

(M1 — M2).1000

MES (mg/L) = oF

Avec :
M1 : la masse de filtre vide en mg.
M2 : la masse de filtre plein en mg.

PE : Prise d’essai en mL.
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Détermination de la turbidité

Principe

Pour tout échantillon d’eau, la mesure de la
lumiére diffusée et la lumiére transmise permet
la détection de matiére non dissoute, absorbant
mais diffusant mal, qui passeraient inapercues

des résultats.

Appareillage
« Turbidimétre : HACH-2100N.

Figure A. 2: Turbidimetre

Mode opératoire

Remplir une cuvette de mesure propre avec 1’échantillon a analyser, bien homogeénéisé et
effectuer rapidement la mesure, il est nécessaire de vérifier I’absence de bulle d’air avant la

mesure.
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Dosage des sulfates par turbidimetre
Principe

Les ions sulfates présents dans 1’eau réagissent avec le baryum contenu dans le réactif SULFA
VER 4 et produisant une turbidité due au sulfate de baryum insoluble. La turbidité formée est

proportionnelle a la concentration en sulfate.

Réactif
* Réactif SULFA VER 4 en gélules.
Appareillage

« Cellules en verre de 10 mL de
capacité.

»  Spectrophotométre U.V  visible
(type DR 1900).

Figure A. 3: Spectrophotomeétre

Mode opératoire

»  Mettre en marche le DR1900 en appuyant sur la touche POWER. Introduire le numéro
de programme mémorisé pour les sulfates.

»  Presser : 680READ/ENTER, I’affichage indique : régler nm a 450, tourner le bouton de
réglage des longueurs d’ondes jusqu’a ce que 1’affiche indique : 450 nm.

»  Presser : READ/ENTER, I’affichage indique : mg/L SO4

«  Remplir une cellule avec 10 mL d’eau a analyser. Ajouter le contenu d’une gélule de
réactif SULFA VER 4

»  Presser alors SHIFT TIMER, une période de réaction de 5 min commence.

* Lorsque le minuteur sonne, I’affichage indique : mg/L SO4. Remplir une seconde
cellule avec 10 mL d’eau a analyser (le blanc) et le placer dans le puits de mesure puis fermer
le capot.

*  Presser: ZERO, I’affichage indique : attendre puis : 0 mg/L SO4

*  Placer I’échantillon préparé dans le puits de mesure, fermer le capot.

» Presser: READ/ENTER, I’affichage indique Attendre puis le résultat en mg/L de sulfate
s’affiche.
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Dosage de baryum par turbidimeétre
Principe

Les ions de baryum présents dans 1’eau réagissent avec le sulfate contenu dans le réactif BARI
VER 4 et produisant une turbidité due au sulfate de baryum insoluble. La turbidité formée est

proportionnelle a la concentration en baryum.
Reéactif

* Réactif BARI VER 4 en gelules.
Appareillage

»  Cellules en verre de 25 mL de capacité.
»  Spectrophotomeétre U.V visible (type DR 1990).

Mode opératoire

»  Mettre en marche le DR1990 en appuyant sur la touche POWER. Introduire le numéro
de programme mémorisé pour le baryum.

»  Presser: 20 READ/ENTER, I’affichage indique : régler nm a 450, tourner le bouton de
réglage des longueurs d’ondes jusqu’a ce que 1’affiche indique : 450 nm.

e Presser : READ/ENTER, I’affichage indique : mg/L Ba*

*  Remplir une cellule avec 25 mL d’eau a analyser. Ajouter le contenu d’une gélule de
réactif BARI VER 4

»  Presser alors SHIFT TIMER, une période de réaction de 5 min commence.

e Lorsque le minuteur sonne, ’affichage indique : mg/L Ba*. remplir une seconde cellule
avec 25mL d’eau a analyser (le blanc) et le placer dans le puits de mesure puis fermer le
capot.

e Presser : ZERO, I’affichage indique : attendre puis : 0 mg/L Ba*

*  Placer I’échantillon préparé dans le puits de mesure, fermer le capot.

» Presser : READ/ENTER, I’affichage indique Attendre puis le résultat en mg/L de

baryum s’affiche.
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Dosage de Ca*?, Mg*? Sr*?, Na* et K* par spectrophotométrie a flamme
Matériel

* Spectrométre d’absorption atomique

Mode opératoire

* préparer des solutions étalons de (0, 2, 4, 6, 8, 10 ppm) a partir d’une solution meére de
1000ppm.

* Passer ces ¢étalons par 1’appareil, une lecture est obtenue sous forme digitale.
* Analyser les échantillons.

 Tracer la courbe d’étalonnage de I’absorbance en fonction de la concentration D=f (C).

» Obtenir celle de 1’élément a doser.

Figure A.3 : Spectrométre d’absorption atomique
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Dosage de carbonate et bicarbonate (alcalinité) par méthode acidimétrique

Principe
On dose les carbonates (HCO3) et les bicarbonates (CO3%), par la méthode de neutralisation

par le chlorure d’hydrogéne (HCI), le pH est mesuré par le pH métre.
Réactifs

* Solution de chlorure d’hydrogéne HCI concentré (0,05 N).

Matériel
* pH métre * Béchers de 100mL préalablement laves
* Dosimétre (JENCONS DIGITRATE). a D’eau distillée et séchés dans 1’étuve a
 Agitateur magnétique. 105°C.
* Pipette de 50mL.

Mode opératoire
Prélever 50 mL d’eau a analyser et mesurer son pH a I’aide d’un pH métre.
1-Détection des carbonates CO3z?*

» Sile pH < 8,3, I’eau ne contient pas de CO3z?".
* Sile pH > 8,3, on titre avec le HCI jusqu'a obtention d’une valeur de pH= 8,3.
On note le volume V1 affiché.

2. Détection des bicarbonates HCOs-

* Si le pH < 4,3, I’eau ne contient pas d’ion bicarbonates HCOz".

« Si le pH > 4,3, on titre avec le HCI jusqu’a obtention d’une valeur de pH= 4.3
On note le volume V2 affiché.

Expression des résultats

_ V1.N.M
Teneur en bicarnonates (mg/L) = DE
V2.N.M
Teneur en carbonates (mg/L) = DE
Avec :
PE : Prise d’essai (50 mL). M : La masse molaire en mg/mol

N : Normalité de HCI (0.05).
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. Dosage des chlorures par méthode argentimétrique

Principe

On applique la méthode de Mohr qui est sur la précipitation des chlorures par le nitrate d’argent en

milieu neutre en présence de chromate de potassium comme indicateur.
Réactifs
* Solution de chromate de potassium (K>CrOs : indicateur coloré).
* Solution de nitrate d’Argent (AgNOs3 : 0,1 N).
Matériel

* Dosimetre (GENCONS DIGITRATE).

* Pipette de 20 mL.

* Agitateur magnétique.

* Béchers lavés a I’eau distillée et séchés

dans 1’étuve a 105 °C.

Figure A.5 : Dosimétre

Mode opératoire

Pour une prise d’essai de 20 mL d’eau a analyser, ajouter quelques gouttes d’indicateur coloré
K2CrOas. Mettre sous agitation et titrer avec la solution d’AgNO3 a 0.01N jusqu'au virage de la
coloration jaune au rouge brique.
Noter le volume V affiché sur le dosimetre.
Expression des résultants

Teneur en Chlorure (mg/L)

_ N.V.D.1000.M
N PE

Avec :

V : Le volume d’AgNOs versé en "mL".

N : Normalité de la solution d’AgNOz3 (0,01 N).
D : Facteur de dilution.

PE : Prise d’essai (20 mL).

M : La masse molaire de chlorure en milligramme.
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Détermination de I’extrait sec

Principe
Il caractérise la quantité totale des sels dissous, il a pour but de transformer tous les ions présents

dans la solution en fluorures non hygroscopiques évitant ainsi une erreur importante due a

I’hydratation des sels pendant la mesure.

Réactifs

 Fluorure de sodium NaF.

Matériel
* Pipette de 10 a 20 mL.
* Etuve réglée a 105°C.
* Capsule anti-grimpante.
* Balance analytique (Précision : 0.00001g).

» Dessiccateur.

Mode opératoire
* Introduire une pincée de fluorure de sodium NaF dans une capsule anti-grimpante.

* Introduire la capsule dans 1’étuve et sécher a 105°C pendant une heure.
* Refroidir la capsule au dessiccateur puis la peser, soit P1 le poids de la capsule + NaF.

* Prélever une prise d’essai de 10 ou 20 mL d’cau a analyser et I’introduire dans la capsule.

* Agiter avec précaution pour faire dissoudre le fluorure de sodium.

* Faire sécher a I’étuve jusqu'a évaporation compléte de I’eau. Maintenir a 1’étuve pendant

20 a 30 min, apres constat d’évaporation totale.

* Refroidir au dessiccateur puis peser. Soit P2, le poids de la capsule avec NaF avec résidu

SecC.

Expression des résultats

(P1 —P2).1000
PE

Extrait sec (mg/L) =

AvVec :

PE : Prise d’essai d’eau a analyser.
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Etude de compatibilité des eaux dans les conditions de surface

Principe
Le principe de cette méthode est d’étudier la compatibilité des eaux de formations en préparant
différents taux de mélange de ces dernieres et de déduire le taux critique de déposition : taux

conduisant & un maximum de dépots.

Matériel

* Papier Filtres sans cendres.

* Plaques d’agitation multipostes (9 postes).

* Barreaux magnétiques.

* Four.

* Béchers (ou erlenmeyers) de 250 mL préalablement lavés, rincés a I’eau distillée et séchés
dans I’étuve a 105°C.

* Balance analytique (précision de 0.0001 g).

* Pipette de 10, 20 et 50 mL.

Mode opératoire

* Disposer les neufs (09) béchers étiquetés sur la plaque d’agitation multipostes.

* En utilisant les pipettes adéquates, mettre dans les béchers du premier au dernier 1’eau de
gisement 1 (10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 mL) et les mettre sous agitation sur 1’agitateur
multiposte.

* Ajouter dans ces béchers du premier au dernier 1’eau de gisement 2 (90, 80, 70, 60, 50, 40,
30, 20, 10 mL).

« Laisser les béchers en agitation continue pendant une heure puis laisser reposer pendant une

heure.

* Filtrer chaque solution obtenue a travers un filtre sans cendres en utilisant le dispositif de

filtration.

* Mettre les filtres contenant le précipité dans les creusets en platine préalablement lavés a
I’acide chlorhydrique, rincés a I’eau distillée, mis au four a 850°C pendant 20 min puis refroidis

dans un dessiccateur pendant 20 min. Procéder a la pesée.

Soit P1 le poids d’un creuset vide.
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* Calciner le précipité a 850°C pendant 30 min.

* Retirer du four, laisser refroidir dans le dessiccateur pendant 20min puis peser.
Soit P2 le poids d’un creuset plein.

* Déduire le taux critique de déposition.

+ Analyser le filtrat afin de déterminer les teneurs en sulfates (SO4%*) et en baryum (Ba%")

n’ayant pas réagies.
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