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(57) Abrége/Abstract:
- L'invention concerne un procede et un dispositif de mesure de la repartition des concentrations de constituants d'un milieu en

centrifugation contenant au moins un fluide. - Selon le procede, on eémet pendant la centrifugation un signal mecanigue, de
preférence une onde acoustigue, a partir d'au moins un point d'emission [19- 22] au contact ou au voisinage immediat du milieu
[6]. On recoit le signal transmis par au moins un point de reception [20-22] au contact ou au voisinage immediat du milieu. On
mesure pour chague couple de point d'eémission et de reception au moins une caractéeristique de propagation du signal entre le
point d'émission et de réception du signal et on determine par des moyens de traitement appropries [15] la réepartition des
concentrations des constituants presents dans le milieu. - Une application proposee est le calcul des courbes de pression
caplllaire et de permeabilites relatives de fluides dans un milieu poreux, en vue notamment d'ameliorer 'exploitation des

gisements petroliers.
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MESURE DE LA REPARTITION DES CONCENTRATIONS
DE CONSTITUANTS D'UN SYSTEME EN CENTRIFUGATION
PAR EMISSION/RECEPTION DE SIGNAUX MECANIQUES

Invention de Roland LENORMAND, Pierre FORBES, Moricio HOYOS
et Frangoise DEFLANDRE

PRECIS DE LA DIVULGATION

- L'invention concerne un procédé et un dispositif de mesure de la répartition
des concentrations de constituants d'un milieu en centrifugation contenant au
moins un fluide.

- Selon l¢ procédé, on émet pendant la centrifugation un signal mécanique, de
pré¢férence une onde acoustique, A partir d'au moins un point d'émission [19-
22] au contact ou au voisinage immédiat du milieu [16]. On recoit le signal
transmis par au moins un point de réception [20-22] au contact ou au voisinage
immédiat du milieu. On mesure pour chaque couple de point d'émission et de
réception au moins une caractéristique de propagation du signal entre le point
d'émission et de réception du signal et on détermine par des moyens de
traitement appropriés [15] la répartition des concentrations des constituants
présents dans le milieu.

- Une application proposée est le calcul des courbes de pression capillaire et de
perméabilités relatives de fluides dans un milieu poreux, en vue notamment
d'améliorer l'exploitation des gisements pétroliers.

Figure 3A A publier
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i.a présente invention concerne un procédé de mesure de la répartition des
concentrations de constituants d'un milieu en centrifugation, un dispositif

notamment pour la mise en oeuvre du procédé et l'utilisation du dispositif.

L'industrie pétroliere utilise pour la gestion de l'exploitation d'un gisement
des simulations numériques visant a prévoir le comportement du dit
gisement soumis 2 une méthode d'exploitation donnée. Cette prévision
nécessite notamment la caractérisation des propriétés des écoulements dans
le gisement, parmi lesquelles, 1'évolution de la pression capillaire et des

perméabilités relatives des fluides en présence.

Ces derniéres propriétés sont déterminantes dans 1'évaluation des réserves
exploitables ou de la productivité d'un gisement par exemple. De ce fait
différents moyens de mesure de ces propriétés, sur des échantillons de

réservoir, ont été proposés depuis plusieurs décades.

La centrifugation est parmi les méthodes les plus utilisées du fait de sa
rapidité et simplicité de mise en oeuvre et de sa possible automatisation
(Hagoort J., 1980 : Oil Recovery by Gravity Drainage. SPE Journal, 139-150:
Hassler G.L. et Brunner E., 1945 : Measurements of capillary Pressure in
Small Core Samples,. Trans. AIME, 160, 114-123).

Elle peut étre utilisée sclon le brevet FR 2556836 pour la séparation
fractionnée et Il'analyse granulométrique de particules en suspension dans
un liquide, couplée 2 un capteur d'épaisseur 2 ultrasons situé A 'extérieur

du rotor en regard de la chambre de centrifugation.

Cependant, dans son application usuelle, la centrifugation ne permet de
mesurer que la saturation moyenne des fluides dans [1’échantillon en
centrifugation. C'est donc une méthode indirecte d'obtention de 1la
dépendance des pressions capillaire, Pc, et perméabilité relatives en
fonction des saturations locales, S.

La pression capillaire Pc(S) est obtenue 2a partir de la mesure de la saturation
moyenne, en régime stationnaire, a différentes vitesses de centrifugation,
moyennant certaines approximations de calcul et certaines hypothéses sur

la répartition exacte des fluides et les conditions d'écoulement dans
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I'échantillon (conditions aux limites, effets d'extrémité, homogénéité de
I'échantillon, déplacement uniforme...). Les approximations et les
techniques de calcul ont été progressivement améliorées et semblent
aujourd'’hu1r satisfaisantes. En revanche les hypothéses sur la répartition

locale des fluides et sur les conditions d'écoulement restent controversées.

Les perméabilités relatives, kr(S), sont obtenues 2a partir de 1'évolution, en
régime non stationnaire, de la saturation moyenne et de Pc(S) suivant un
calcul explicite ou suivant un ajustement implicite par un modéle

numérique simulant la centrifugation, calcul et ajustement tous deux

connus de T'homme du métier.

Il apparait que ces perméabilités relatives sont trés dépendantes de la
fonction Pc(S). Par ailleurs, des perméabilités relatives trés différentes
peuvent conduire a des évolutions comparables de la saturation moyenne
dans un ¢échantillon en centrifugation, bien que la distribution locale de la

saturation évoluc de facon trés différente.

Tant pour le calcul de Pc(S) que pour celui de kr(S), il apparait ainsi que la
mesure de la saturation moyenne au cours de la centrifugation n'est pas
assez discriminante . La mesure des saturations locales dans !'échantillon
apparait dés lors comme un moyen d'obtenir une mesure directe de Pc(S),
un calcul discriminant de kr(S) et une vérification des hypothéses usuelles

sur la répartition exacte des fluides dans 1'échantillon.

Visant a cette amélioration Vinegar et al. (US, 4 671 102) présentent un
moyen de mesure de la distribution locale des saturations dans un
¢chantillon en centrifugation. Ce moyen consisterait en l'utilisation d'une
ou plusieurs sources électromagnétiques (rayon -X ou autre radiation)
irradiant 1'échantillon, puis en l'analyse des radiations transmises. Dans sa
description ce moyen semble tout a fait apte A fournir la distribution des
saturations locales et leur wvariation dans le temps au cours d'une
centrifugation. Cependant, a notre connaissance, la mise en oeuvre de cette
technique se heurte a des difficultés techniques non encore résolues, qui
peuvent €tre dues A Il'encombrement de la source ou aux dangers que

présente la manipulation de rayons X ou autres radiations, ou encore 2
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'absorption de ces radiations par les nombreuses parties métalliques que

comporte habituellement une centrifugeuse.

On propose donc un autre moyen de mesure de la distribution des saturations
de fluides dans un milieu poreux en centrifugation, plus simple 3 mettre en
ocuvre, considérablement moins cher et permettant d'obtenir de bons
résultats. On utilise des ¢émissions de signaux mécaniques qui sont transmis
notamment a travers la plupart des métaux. Ce moyen peut donc permettre
la mesure sur des milieux sous des pression et température élevées (comme
celles pouvant exister dans un gisement pétrolier) qui nécessitent
habituellement [l'utilisation d'enceintes méialliques rendant inefficace la

méthode antériecure.

En outre ce moyen peut s'appliquer de fagon plus générale 3 la mesure de
concentrations de constituants d'un systéme en centrifugation, tel que des
concentrations de particules dans une suspension ou des concentrations en

fluides dans une émulsion par exemple.

De maniére plus précise, on propose un procédé de mesure de la répartition
des concentrations de constituants d'un milieu contenant au moins un
fluide, comprenant la mise en centrifugation, dans des conditions
appropri¢es, du milieu dans un centrifugeuse et caractérisé par les étapes
suivantes

a) on émet, pendant la centrifugation un signal mécanique dans une
gamme de fréquences et d'intensités adéquates, 3 partir d'au moins un point
d'émission au contact ou au voisinage immédiat du milieu en centrifugation,

b) on regoit le signal transmis correspondant par au moins un point de
réception au contact ou au voisinage immédiat du milieu en centrifugation
aprés que le signal mécanique ait traversé au moins une partie du dit
milieu,

¢) on mesure, pour chaque couple de points d'émission et de réception, au
moins une caractéristique de propagation du signal mécanique, telle que la
vitesse de propagation dans le milicu entre le point d'émission et le point de
réception du dit signal,

d) on détermine, par des moyens de traitement appropriés, A partir des

dites mesures de caractéristiques de propagation du signal, la répartition des
concentrations des constituants dans le milieu.
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La présente invention présente les avantages suivants
- elle est d'unc mise en oeuvre simple et rapide,
- elle est peu couteuse,

- elle ne nécessite pas de dopage ou de modification des constituants 3

mesurer,
- elle n'utilise pas de radiation dangereuses,
- elle permet d'opérer A travers un grand nombre de matériaux souvent
opaques aux radiations, rayons X notamment. En particulier elle permet
donc la mesure pour des milieux sous des conditions élevées de température

ou de pression qui nécessitent l'utilisation d'enceintes métalliques.

Le milieu étudié sera de préférence un milieu poreux contenant deux
fluides.  Selon une autre caractéristique de l'invention., une pluralité
d'émetteurs peuvent émettre simultanément ou successivement un signal

mécanique en une pluralité de points sur le milieu ou dans son voisinage

immédiat.

Selon une autre caractéristique, lors de I'étape b, au moins un point

d'émission peut étre utilisé, au moins une fois comme point de réception.

Selon une autre caractéristique du procédé, on peut répéter A différent
instants les étapes a, b, ¢ et d ci-dessus en vue d'obtenir la répartition des
constituants du milien 2 ces instants déterminés correspondant par exemple
a des stades différents d'avancement de la centrifugation.

Selon une autre caractéristique du procédé, une pluralité de points
d'émission et une pluralit€ de points de réception peuvent étre disposées
dans le plan d'une tranche du milieu mis en centrifugation. On détermine
alors, selon le procédé de l'invention, la répartition des concentrations des
constituants du dit milieu dans ce plan. On obtient ainsi une image a deux
dimensions de la répartition de ces constituants dans ce plan.

On peut enfin, selon une autre caractéristique du procédé, disposer une
pluralit¢ de points d'émission et une pluralité de points de réception suivant
une direction donnée. On détermine alors les concentrations moyennes des

constituants suivant cette direction, obtenant de ce fait un profil de
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concentrations (dimension 1). Cette direction peut étre préférentiellement

celle de l'axe du bras de la centrifugeuse.

L'invention concerne aussi un appareil de mesure de la répartition des
concentrations de¢ constituants d'un  milieu, caractérisé par ce qu'il

comporte en combinaison

- une centrifugeuse pouvant opérer a une pluralité de vitesses de rotation
et ayant un nombre prédéterminé de porte-échantillons contenant le dit
milieu. Les dits porte-échantillons sont adaptés afin de recevoir les
pluralités des émetteurs et récepteurs. La dite centrifugeuse comprend des
moyens adaptés, de type contacts tournants, pour la transmission, pendant
la rotation, de signaux électriques utilisés pour produire les signaux
mécaniques €émis et pour mesurer les signaux regus.

- au moins une source d'émission des signaux mécaniques, adaptée a
délivrer une gamme de fréquences et d'intensités adéquates, située au
voisinage immédiat des porte-échantillons,

- des moyens de réception des signaux transmis ayant traversé le milieu.
contenus dans le voisinage immédiat des porte-échantillons,

- des moyens de mesure d'une caractéristique de propagation des signaux
mécaniques, reli€és aux sources d'émission et aux moyens de réception par
'intermédiaire des dits moyens adaptés de type contacts tournants, et

- des moyens de traitement et de contrdle, pour déterminer la mesure de
la répartition des concentrations, connectés aux dits moyens de mesure et i
la dite centrifugeuse.

Dans le cas de référence, l'invention est appliquée avantageusement 2 la
mesure des saturations de deux fluides dans un milieu poreux en

centrifugation.

Les mesures obtenues peuvent alors étre utilisées avec plus de précision
pour le calcul de la pression capillaire et des perméabilités relatives en

fonction des dites saturations locales.
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La centrifugeuse utilisée peut étre une centrifugeuse usuelle qui peut é€tre
automatisée, susceptible de permettre la rotation du miliecu poreux 2
différentes vitesses de rotation constantes dans le temps ou non et

préférentiellement comprises entre 500 et 10000 tours par minute.

Le milieu poreux est en général placé dans des godets, porte-échantillons,
meétalliques par exemple. Ceux-ci peuvent éventuellement comporter un
embout destiné a recueillir et mesurer les quantités de fluide sortant du
milieu pendant la centrifugation. Un éclairage alternatif, synchronisé avec

la rotation (stroboscopie) peut par exemple étre utilisé pour cette mesure.

Un ou plusieurs générateurs de signaux mécaniques sont en général placés
au voisinage immédiat ou 2 l'intérieur du porte-échantillon, c'est 3 dire A 1la
périphériec ou au contact du milieu poreux, ou 2 Ia périphérie ou a

Iintéricur du godet le contenant, ou entre le milieu et le godet (Fig. 1).

Ces générateurs peuvent étre par exemple des transducteurs acoustiques,

céramiques piézoélectriques ou non. Ils sont adaptés 2 délivrer des signaux
mécaniques de fréquences généralement comprises entre 100 et 2000
kilohertz,

Les signaux mécaniques émis peuvent étre suffisamment intenses et brefs
pour traverser le milieu en centrifugation en un temps suffisamment court

pour que le déplacement des fluides A l'intérieur du milieu soit trés faible
pendant ce temps.

L'intensité du signal émis sera choisie de telle fagon que le signal regu soit
accessible au détecteur. I sera fonction du milieu poreux traversé. Il en est

de méme pour la ou les longueurs d'ondes du signal d'émission.

Ces signaux peuvent €tre de manitre préférée des ondes acoustiques de
fréquences comprises entre 100 et 2000 kilohertz et avantageusement entre
250 et 500 kilohertz, générées par des tensions électriques (Fig. 1), elle-
mémes générées, contrblées, voire amplifiées, par un générateur de
fonctions. Le plus souvent on utilisera une onde monofréquence dans les
mémes gammes, par exemple.
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Un ou plusieurs générateurs de signaux mécaniques peuvent €tre activés,

simultanément ou successivement. Dans le cas d'émissions successives, dites
série d'émissions, la succession pourra ¢€tre suffisamment bréve pour que le
déplacement des fluides a I'intérieur soit trés faible, afin d'obtenir des

émissions quasi-simultanées au regard des vitesses d'évolution des fluides

dans le milieu.

Les signaux mécaniques peuvent €tre regus par un ou plusieurs récepteurs,
qui peuvent é&tre éventucllement les émetteurs cux-mémes, placés en
général au voisinage immédiat ou a l'intérieur du porte échantillon, c'est a
dire a la périphérie ou au contact du milieu poreux, ou a la périphérie ou a

I'intérieur du godet le contenant, ou entre le milieu et le godet, ou encore

sur ou dans le support portant le godet.

Les signaux recus peuvent ¢€tre transformés en signaux électriques

éventuellement amplifiés.

Les signaux mécaniques regus sont comparés aux signaux €mis, par exemple

a partir de la comparaison entre les signaux ¢électriques d'émission et de

réception.

A chaque émission, ou série d'émission, des caractéristiques de la

propagation des signaux mécaniques entre chaque paire d'émetteur-

récepteur peuvent éEtre déduites de cette comparaison. Ces caractéristiques

peuvent é€tre par exemple la vilesse de propagation des signaux, leur temps

de déplacement ou leur atténuation (Fig. 1).

Pour chaque émission, ou sériec d'émission, une valeur moyenne de ces
caractéristiques est obtenue pour chaque paire émetteur-récepteur. Dans le

cas de série d'émission, une méthode de type tomographie peut ¢&tre utilisée

pour reconstruire une image a 2 ou 3 dimensions des valeurs locales de ces

caractéristiques.

Une méthode de calibration, dont un exemple est décrit ci-aprés, permet de

transformer chacune de ces valeurs en une valeur de la concentration des

constituants du systéme.
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Suivant le nombre et la position des paires émetteur-récepteur, un profil
(Fig. 1), une projection a2 2 dimensions ou une réparition 2 3 dimensions des
concentrations est ainsi obtenue.

La méthode de calcul peut utiliser un ordinateur couplé 2 l'ensemble de

I'appareillage. Un exemple de cette méthode est décrit ci-aprés.

L'ensemble de la procédure peut étre répétée 2 différents temps, de facon
périodique ou non. On obtient ainsi, pour différent instants, un profil, une
projection a 2 dimensions ou une répartition a 3 dimensions des
concentrations. Une méthode de calcul peut étre utilisée alors pour obtenir
les variations dans le temps des dits profil, projection 3 2 dimensions ou
répartition a3 3 dimensions des concentrations, ainsi que les variations dans

le temps des concentrations en un ou plusieurs endroits particuliers du
milieu en centrifugation.

L'ensemble de la méthode peut étre mis en oeuvre pour des systeme sous
température, T, et pression de confinement, P, contr6lées. Par exemple, les

répartitions et concentrations des constituants peuvent étre obtenues dans
des conditions T, P des réservoirs pétroliers.

L'invention sera mieux comprise au vu des figures ci-dessous illustrant de
maniére schématique le procédé et le dispositif selon I'invention, parmi
lesquelles:

- les figures 1 et 1A présentent le principe général de ['utilisation de
signaux mécaniques pour la mesure des saturations de fluides dans un

milicu poreux en centrifugation et la détermination de profils de saturation
le long du milieu poreux,

- la figure 2 montre une vue schématique, en coupe, de la centrifugeuse
¢quipée de contacts tournants,
- les figures 3 a, b, ¢ représentent une vue détaill€e, en coupe, d'un godet

de centrifugeuse, contenant le systéme d'émission-réception des signaux
mécaniques et le milieu en centrifugation,
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- la figure 4 montre un diagramme schématique des différents appareils
et de leurs connexions relatifs aux moyens de contréle et de traitement du

dispositif selon l'invention,
- la figure 5 schématise une vue, en perspective, d'un exemple de systéme

de contacts tournant monté sur l'axe du rotor de la centrifugeuse,

- les figures 6A, 6B et 6D montrent des exemples de disposition de
transducteurs acoustiques dans le plan d'une coupe donnée (a) pour
l'acquisition multiple (b) de mesures des vitesses, temps de vol ou

atténuation des signaux mécaniques, ¢n vue de la reconstruction de ces

grandeurs sur l'ensemble de la coupe,
- les figures 7A, 7B et 7C illustrent l'exemple de méthode d'obtention de la

relation entre la pression capillaire Pc et la saturation en fluide S1 et

éventuellement la vitesse de centrifugation.

Description détaillée du dispositif

Sur la figure 1 on présente un cxemple d'application de la méthode. Un
signal électrique [E] est transmis a un ou plusicurs générateurs de signaux
mécaniques [19] disposés par exemple le long d'un milieu poreux [16}
contenant deux fluides c¢n centrifugation dans un porte ¢échantillon [5] . Les
générateurs transforment le signal ¢électrique par exemple ¢n  onde
accoustique qui parcourt une partie du miheu avant d'€tre regue par un
ou plusieurs récepteurs [20]). Les récepteurs transforment les signaux recus
en signaux électriques [R] qui comparés au signal émis [E] fournissent une
des caractéristiques de la propagation dans chaque partie traversée du
milieu poreux, par exemple le temps de vol [t] . Cetie caractéristique permet
ensuite de calculer la saturation [S] des fluides dans chacune de ces parties,

ct de constituer des images de la répartition de cette saturation par exemple

sous forme de profils [P] suivant 1'allongement [L] du milieu poreux. (figure
1A)

La figure 2 montre une vue d'ensemble du dispositif. LLa coupe transversale
montre en premier lieu la centrifugeuse [1] qui peut ¢étre du type
conventionnel ou non, par exemple le modele 'Cool Spin’ distnbuée par MSE.
Cette centrifugeuse consiste en un moteur lequel guide un arbre [3]

# N

L'arbre est emboité a un rotor [4] lequel posséde,par exemple, quatre bras
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auxquels sont adaptés des godets [5] dans lesquels les échantillons [16] sont
insér€s pour ¢&tre centrifugés. Un systéme de contacts électriques toumnant
[6] , par exemple du type T13 distribué par Air Précision, est emboité i l'axe
de rotation de la centrifugeuse. Les contacts sont adaptés de telle maniére
que P'axe du contact [7] tourne avec l'axe de la centrifugeuse, le tambour [8]
restant fixé par un bras [9] adapté au systéme du contact toumnant et fixé, ou

non, a l'extérieur [10] de la centrifugeuse.

L'emboitement des contacts électriques tournant [11] est fait de telle sorte
que les fils {12] qui sont branchés aux émetteurs récepteurs, aient la liberté
d'étre adaptés, avec un minimum d'encombrement, sur n'importe quel (un
ou plusieurs) godet [5].

La transmission des signaux é€lectriques d'émission et de réception, assurée
par le syst¢tme de contacts tournants, se fait par des fils [13] branchés sur les
bornes existantes sur le tambour du contact €lectrique. Les fils sont
branchés aux appareils de mesure [14] qui sont eux-mémes connectés aux
moyens de traitement et de contréle {15] .

Les sources d'ondes mécaniques sont par exemple des transducteurs (Fig. 3
[22]) acoustiques qui peuvent étre des céramiques piézoélectriques de forme
parallélépipédique, distribuées par exemple par Quartz et Silice avec la
référence P4-68. Ces céramiques peuvent étre constituées de titane-
zirconate de plomb Pb Ti(i-x) ZRx O3 avec x voisin de 0,5. Les mémes types
d'émetteurs (19, 22] peuvent, par exemple, étre utilisés comme récepteurs
20, 22] des ondes mécaniques. Les transducteurs transforment des signaux
¢lectriques en vibrations mécaniques. Les signaux électriques sont envoyés
aux transducteurs par un générateur d'impulsion (Fig. 4, [31])) tel que le
géncrateur Philips PS 51. Grdce 2 deux couches minces métalliques qui
recouvrent les faces opposées du transducteur, I'impulsion é&lectrique
engendre une onde mécanique de méme fréquence, laquelle peut étre mais
pas forcément celle de résonance des transducteurs. De préférence, il est
possible d'utiliser des ondes acoustiques de longueur d'onde (5 2 8 mm par
exemple) supérieure aux tailles caractéristiques du systéme étudié, taille des
pores d'un milieu poreux, taille des particules d'une suspension, afin de

limiter les phénoménes de diffusion du signal mécanique dans le systime.
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Ce signal mécanique transmis, atténu€é au moins en partie, est transformé
en signal électrique par un récepteur, qui peut €tre l'émetteur lui méme, si
on travaille avec un systéme en réflexion, ou différent, si on travaille avec
un systéme de paires émetteur-récepteur. Ce signal recueilli est
éventuellement amplifié grace a un amplificateur [32] par exemple

Ultrasonic Preamp distnbué par Panametrics.

Les signaux €mis et transmis sont visualisés sur I'écran d'un oscilloscope
[33] qui peut étre, par exemple un Intelligent Oscilloscope System 5110
distribué par Gould. L'ouverture et fermeture des circuits <éElectriques reliant
les appareils de mesure aux (ransducteurs sont assurées par un
commutateur [34] qui peut €Etreun Keithley 705 scanner. Tout !'ensemble

instrumental peut étre commandé par un ordinateur [35]), par exemple un
HP 86, ou un HP Vectra QS 16 s, distribués par Hewlett Packard. Le signal
d'émission peut €tre ausst amplifié au moyen d'un amplificateur de

puissance [36] qui peut €tre un 2100 L RF Power Amplifier, distribué par EIN
USA.

ILes résultats peuvent ¢tre visualisés grace a une i1mprimante ou une table

tragante ([37] , une console d'ordinateur ou un équipement vidéo par

exemple.

Les figures 3 montrent de fagon détaillée des exemples de montage des

godets utilisés pour les mesures en centrifugation.

Les godets porte-échantilion sont en général des cylindres {5] pouvant étre
métalliques, aménagés a l'intérieur de fagon a pouvoir porter l'ensemble de
transducteurs. Une possibilité de montage est de fixer les transducteurs {19,
20, 22] sur les godets cux-mémes (Fig. 3a). Une autre possibilité est de fixer
les transducteurs directement sur l'échantillon (Fig. 3c), ou entre le godet et
l'échantillon. L'échantillon, de forme préférentiellement cylindrique, peut
étre enrobé dans une gaine imperméable (de téflon™ par exemple) afin

d'éviter les circulations latérales. Il peut €tre immergé dans un fluide [18}

que peut contenir le godet [5].

* (marque de cammerce)
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Selon la figure 3B qui est une coupe selon l'axe B de la figure 3A, la paroi
intérieure du godet porte-échantillon peut €tre reve€tue d'une matiére qui
peut étre en mati¢re plastique dans laquelle 1l y a au moins une partie
mobile [21] ou non contenant les transducteurs [22], et une partie fixe ou
non [23]. La partie mobile [21] est en général aménagée de fagon que
plusieurs transducteurs, dont le nombre est limité uniquement par les
dimensions des transducteurs et des échantillons, soit en contact avec la

région qui fait le couplage mécanique des ondes [24], a savolr, mais pas

forcément, un film [18] de liquide autour du systéme é€tudié.

Les contacts tournants (Fig. 5) sont composés de deux cylindres coaxiaux

I'axe principal [61] (intérieur) et le cylindre extérieur [62]. L'axe est
composé de bagues collectrices et de bagues résistantes [04] (autant que de
contacts) disposées en série le long de l'axe. Tant l'axe que le cylindre
externe peuvent tourner grice a des roulements a bille [65], l'axe peut étre
creux de sorte a laisser passer les [fils [66]. Au cylindre extérieur est

accroché un bomnier [67] avec autant de bornes [68] que de contacts; chaque

borne est connectée a un cil [69] qui s'appuie sur une bague collectrice

faisant ainsi le contact. La version actucllement disponible de ce systéme de
transmission de signaux aux organes de contréle et de traitement et a la

centrifugeuse peut fonctionner jusqu'a une vitesse de rotation de 3500 tours

par minute.

Les signaux mécaniques regus au niveau des récepteurs sont comparés aux
signaux émis pour obtenir, par exemple, la vitesse de propagation des
signaux mécaniques longitudinauxles plus rapides entre I'émetieur et le

récepteur. Cette comparaison est notamment obtenue a partir de celle de
signaux électriques correspondants, visualisés par exemple sur un

oscilloscope, comme dit précédemment.

Dans le cas destiné a la mesure de saturations de fluides dans un milicu

poreux, les vitesses de propagation (ou les temps de propagation ou les
atténuations) sont ensuite transformées en saturation en fluides. Cette

transformation utilise une calibration qui peut ¢€tre réalisée de différentes

fagons.
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Calibration

Dans le cas ot on mesure les vitesses de propagation, un exemple de méthode
de calibration qui peut €tre mis en oeuvre ici est donné par Bacri et Salin
(Baci J.C. et Salin D.,, 1986 : Sound velocity of a sand stone saturated with oil
and brine at different concentrations. Geophysical Research Letters, V. 13,
4, 326-328) : avant centrifugation; la vitesse de propagation du som est
mesurée pour différentes saturations dans un milieu poreux donné. La
correspondance  vitesse-saturation s'en déduit directement. Cette
dépendance dépend notamment de la fagcon dont les fluides sont mis en place
dans le milieu (injection de fluide mouillant ou de fluide non mouillant par
exemple). Dans le cas de cet exemple, on utilisera donc la calibration qui

correspond a la centrifugation a réaliser.

Cette méthode directe étant relativement longue, on peut mettre en oeuvre
une autre calibration. Les mémes auteurs ont montré que dans le cas d'un
drainage la relation entre vitesse et saturation peut étre obtenue 2 partir de
la théorie de Biot et Gassmann (Biot M.A., 1956 : Theorie of propagation of
clastic waves in a fluid saturated porous solid. J. Acous. Soc. Am., 28, 168-191 -

4

Gassman F., 1951 : Elastic waves through a paccking of spheres. Geophys., 16,
673-685).

Le mélange des deux fluides dans le milieu poreux est alors considéré
comme un f{luide équivalent de densité pnuide=slp1+szpz

et de module d'élasticité Knuide“—'I/(S]/K1+Sz/K2 ),
Sl+Sz =1.

Selon la théorie, la vitesse des ondes longitudinales les plus rapides est alors

V= v]( ffecnf/peffecuf aveCe llKeffec[iFg/Kf]uide+(I‘Q)IKSOIide

_(1-@) Psolide + (1-a"H B P fluide

‘e = a '
P effectif P fluide B(1-8) P solide + (a_2g+g2) O fluide

Keffectif €t Peffectif sont les compressibilité et densii€ effectives du milieu. a

est la tortuosité, 1-@ la proportion volumique du solide ou la concentration

en particule dans le cas d'une suspension. Ces paramétres étant les seules
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grandeurs a mesurer dans ce cas, la calibration peut étre obtenue

rapidement.

D'autres méthodes de calibration peuvent é&tre mise en oeuvre. Le principe

général peut é€tre
-d'une part de mesurer la répartition des fluides dans le systéme qui doit

étre centrifugé a partir de techniques usuelles (gammagraphie, rayons X,
bilans volumique ou massique ...), ou non,
-d'autre part de mesurer les caractéristiques de propagation des signaux

mécaniques (vitesses longitudinale, transverse, atténuation..... ).

Reconstruction de profils ou d'images a 2 ou a2 3 dimensions.

La reconstruction de profil et d'images des concentrations dans le systéme

en centrifugation dépend essentiellement du nombre et de la disposition des

émetteurs et des récepteurs autour du milieu.

Dans le cas d'une disposition linéaire, suivant Il'axe d'un bras de la
centrifugeuse par cxemple (Fig. 1), les valeurs moyennes de l'atténuation et
du temps de vol ou de la vitesse des signaux mécaniques sont obtenues en
différents points de l'axe . Un profil continu de ces valeurs peut alors étre
reconstruit, par interpolation ou ajustement par des fonctions polynomiales
ou exponenticlles par exemple comme le montre la figure 1A ou est

rcprésentée la saturation en fluide en f{fonction de la distance suivant l'axe

du bras de la centrifugecuse.

Des images a 2 dimensions pourront ¢€tre réalisées sur des sections
longitudinales ou transverses ou autre. Il est prévu pour cela de pouvoir
acquérir un nombre suffisant de mesures, en un délai assez bref, sur un

systéme en centrifugation donné. Par exemple, les figures 6C et 6A (vue en

coupe selon l'axe AA) montrent dessections transverse et longitudinales de
systemes €quipés de transducteurs {[22] utilisés tantdt e¢n émetteur, tantét en

récepteur. L'€mission au transducteur 1 est regu en 2,3,4,5,....n, puis

I'émission en 2 est regu ¢n 3.4,5,6,...n,1, et ainsi de suite..... . On dispose ainsi
de mesures multiples sur différentes parties de la section (Fig. 6D et 6B) (vue

en coupe selon l'axe BB) a partuir desquelles une image peut £Etre
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reconstitu¢e par exemple en utilisant une méthode parmi celles utilisées en
tomographie par ultrasons, par rayons X ou par résonance magnétique
nucléaire (Herman G.T., 1980 : Image reconstruction from projections, the

fundamentals of computerized tomography. Acad. Press. New York).

On peut, par ailleurs, reconstituer des images a 3 dimensions, par exemple a
partir de multiples sections reconstituées en différentes parties du systéme,
ou directement 3 partir de mesure éparses dans le systéme (Gordon R. et
Herman G.T., 1974 : Three-dimensional reconstruction from projections : a

review of algorithms. IN, International Review of Cytology, V 38, Boume et
Danielli eds., 111-151).

On peut aussi automatiser sur ordinateur ces reconstructions, et les utiliser
pour calculer des valeurs moyennes, sur la totalité du systéme, des
concentrations des constituants. Ces valeurs moyennes calculées pourront
€tre comparées par ailleurs aux valeurs moyennes directement mesurables
pendant la centrifugation au niveau des fenétres des godets. En cas de

désaccord un méthode de correction de calibration sera mise en oeuvre.

La presente méthode peut €tre mise en ceuvre pour le calcul de la pression
capillaire et des perméabilités relatives de fluides dans un milieu poreux.
Dans le cas oi la méthode est appliquée 3 la mesure ou 2 la reconstitution
de profils suivant l'axe d'un bras de la centrifugeuse, des saturations de deux
fluides, 1 et 2, dans un milieu poreux en centrifugation, la pression
capillaire ou les perméabilités relatives des dits fluides peuvent étre

calculées. Le cas d'une injection d'un fluide 1 non mouillant dans un milieu
poreux satur¢ d'un fluide 2 est donné en exemple ici.

Dans ce cas, suivant la procédure usuelle, le milieu poreux est mis en
centrifugation 2 la vitesse de rotation sensiblement constante V, jusqu'a ce
que I'équilibre soit atteint, c'est 2 dire qu'il n'y ait plus de déplacement de
fluides vers l'extérieur du milieu (le contrdle se faisant 2 travers la fenétre
a l'extrémité du godet). Soient r la distance A l'axe de la centrifugeuse et Ij
et 2 les densités des deux fluides.
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Pour une vitesse V donnée suffisamment faible, Ia saturation S7 en fluide ?

¢t donc la pression capillaire, restent nulles dans une partie ou 2 l'extrémiié

du milieu poreux . L'approche de Hassler et Brunner (1945) s'applique alors
et 2 une distance r, la pression capillaire s'écrit Pc(,) = 1/2 (ry -rp ) v2 (ro2

2 dl

- 1€).

ro désigne la valeur de 7 a laquelle la saturation en Ffujde 2 devient nulle
(Fig. 7 a).

Cette valeur de rpqy ainst que P'ensemble du profil de saturation, S (r)» en

fluide 1 sont fournis par la méthode sclon Iinvention. Disposant ainsi de
Pc(r) el de Sl(,) On reconstruil immédiatement Pc(S]) pour Sjp dans

Fintervalle , 1 : [S'(fmin) , 1).

La vitesse de rotation peut ¢ire ensvile augmeniée sutvant un nombre

quelconque, ou prédélerming, de paliers. Cela a pour effet de repousser r,
VerS rmax €l de r¢éduire Sl(rmin)' S1 ro reste inféricur ou égal A ry gy
(condition de Hassler ey Brunner) on obtient ainsi Pc(sl ) Sur une gamme de

valeurs pour $; qui cnglobe Iintervalle Iy précédent. Si le milieu poreux esi
homogene, et si la loi de pression capillaire ne dépend pas de la vitesse de
rolation V ou de 1a fagon dont ecllc esi alteinte, la courbe P"(Sl) ainsi

obtenue contient la précédente (Fig. 7 b).

A ce litre, on peut utiliser Finvention pour cstimer homogénéité d'un
milicu ou la dépendance éventuclle de la loi de pression capillaire en.

fonction de la vitesse de rotation et de la fagon dont clle est ateinte.

nulle, S_ varie dans l'intervalle I, = Sl(rmin)’ ssup].

est proposé par exemple de se servir de la partie de 1la
courbe Pc(s ) déja déterminée. Du profil mesuré, on déduit
17,

le rayon r au

D auquel la valgpr SS est atteinte. De la courbe Pc(S

up 1)

~on déduit la pression capilaire correspondante, ce qui permet d'écrire

pour r inférieure A Csup Peery = 122 (ry -r7 ) v2 (rsup? - 12) *Pc(rsup)'



- l6a -

Cela permet d'obtenir Pc sur l'intervalle I, et donc

(S,) 2

de compléter, la courbe déja déterminée dans la mesure

ou S - est plus petit pour 1l'intervalle I, que pour I
l(rmin) 2 1

(Fig. 7 c).
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La vilesse de rotation peut €tre ainst augmentée, dans les limites de

I'appareillage, jusqu'd couvrir la plus grande partie possible de l'intervalle

[(S1 irréductible » 1]

La détermination decs vilesses de rotation optimales, lc choix dcs palicrs dc
vilesses ¢t l'identiflication de PC(Sl) peuvent étre gérés par ordinaleur.

Les perméabilités relatives k. peuvent de méme étre obtenues suivant

différcntes méthodes, principalement 3 partir de profils de saturation 23

différents instants. Par cxemple unc rclation cntre les deux perméabilités

relatives peut étre oblenue sous la forme \[(m l:k y)
"min o

dS m dS

1 2 2, dP¢ 2

ﬂdldr-l- k2 adldr—k(dr-l-(ﬁ-l‘z)v r)
r r

avec m, et m, les viscosités des fluides 1 et 2

A un instant, {, de la centrifugation, la rclation Pc(Sl) et fe profil S, (r,1)

mesuré fournissent Pc(rt), puis d_g;g. Le profil  S,(r,1) fournit ry ct le profil
dS
Sl(r.l+dt), mesuré 3 t + dt, pcrmet d'oblenir 'a“l"l* . Les autres grandeurs étant
' ‘écrl A L + B . C

connues, la rclation s'¢crit (r,1) K () (r.t) Koo (r,1)

I’ f A ! + B (S 1 C (s en ulilisant le
n =
quc 1'on (ransiorme ¢ (Sy) k—l-(—s—‘)- (Sy) W (Sy)

profil S,(r,1) . Si le milicu est homogene ct si les perméabilités relatives ne

dépendent pas de la vitesse de rotation V ou de la fagon dont clle cst aticinte,
cette relation ne dépend effectivement pas du temps (ou V). Comme pour la
pression capillaire, il est donc possible ici dc tester ces hypotheses ou de

mesurer une évcntuclle dépendance.

Cette relation permet d'oblenir les pcrméabilités relatives si lon dispose par

ailleurs d'unc autre relation. Le rapport des perméabilités relatives par
exemple peut étre obtenu simplement par la méthode de Welge (Welge H.,

1952 : A simplified method for computing oil rccovery by gas or water dnve.

Trans AIME, V. 195, 91).

En Il'absence dc relation complémentaire d'autres méthodes peuvent Etre

mises en oeuvre. Des simulations numériques de la centrifugation pourront,
par exemple, étrc utilisées pour obtenir les courbes ki1(Sy) ¢t k,(Sy) qui
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conduisent a la meilleure simulation. L’apport de la présente invention dans
ce genre de méthode est d'une part de fournir une courbe de pression
capillaire fiable pour cette simulation, d'autre part de fournir un nombre
important de mesures de saturation ou de profils en cours de centrifugation

que la simulation devra reproduire, donnant ainsi plus de précision aux
courbes k,(S) et ko(Sy).
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Les réalisations de I!'inmvention au sujet desquelles un droit exclusif de

priopriété ou de privilege est revendiqué, sont définis comme il suit

1. Procédé de mesure de la répartition des concentrations de constituants
d'un milieu contenant au moins un fluide, comprenant la mise en

centrifugation, dans des conditions appropriées, du dit milieu dans une

centrifugeuse, caractérisé par les ¢&tapes suivantes
a) on ¢€met, pendant la centrifugation un signal mécanique dans

une gamme de fréquences et d'intensités adéquates, a partir d'au moins un

point d'émission au contact ou au voisinage immédiat du milieu en

centrifugation,

b) on regoit le signal transmis correspondant par au moins un
point de réception au contact ou au voisinage immédiat du milieu en

centrifugation aprés que le signal mécanique ait traversé au moins une

partie du dit milieu,
c) on mesure, pour chaque couple de points d'émission et de

réception, au moins unc caractéristique de propagation du signal

mécanique entre le point d'émission et le point de réception

dudit signal, et
d) on détermine, par des moyens de traitement appropriés, a partir

des dites mesures de caractéristiques de propagation du signal, la répartition

des concentrations des constituants dans le milieu.

2. Procédé seclon la revendication 1, dans lequel on émet le signal, lors de

I'étape a, par wune pluralité de points d'émission simultanément ou

successivement.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, dans lequel, lors de l'étape b, au

moins un point d'émission e¢st utilis€ au moins une fois comme point de

réception.

4. Procédé selon I'une des revendications 1 a 3, dans lequel on répéte a

différents 1nstants les é€tapes a, b, ¢, et d en vue d'obtenir ladite

répartition des concentrations de constituants du milieu a

ces différents instants.
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5. Procédé selon l'une des revendications 1 a 4,dans lequel une pluralité de
points d'émission et une pluralit¢ de points de réception sont disposées dans
le plan d'une tranche du miliecu en centrifugation et dans lequel on

détermine la répartition des concentrations des constituants du milieu dans

ce plan,

6. Procédé selon l'une des revendications | a 4. dans lequel une pluralité de
points d'émission et une pluralité de points de réception sont situées suivant

une direction suivant laquelle on détermine la répartition des

concentrations des constituants,

7. Procédé selon I'une des revendication 1 2 6, dans lequel le signal

mécanique a une fréquence comprise entre 100 et 2000 kilohertz.

8. Procédé selon la revendication 7, dans lequel le signal mécanique est une

onde acoustique de 250 a 500 kilohertz.

9. Procédé seclon l'une des revendications 1 a 8, dans lequel le milieu est un

milieu poreux contenant deux fluides.

10. Procédé selon l'une des revendications 1 & 8, dans lequel le milieu est une

suspension de particules ou une cmulision.

11. Procédé selon l'une des revendications 6 a 10, dans lequel la dite direction,
de répartition des points d'émission et de réception et de détermination du dit

profil de concentration, est celle de l'axe du bras de la centrifugeuse.

12. Procédé selon l'une des revendications 1 a 11, dans lequel on contréle les

conditions de température, de pression et de centrifugation du milieu.

13. Appareillage de mesure de la répartition des concentrations des
constituants d'un milieu, caractérisé en ce qu'ill comporte en combinaison

- une centrifugeuse ayant un nombre prédéterminé de porte-
échantillons contenant le dit milien et étant adaptée a opérer a une pluralité

de vitesses de rotation, la dite centrifugeuse comprenant des moyens, de type

contacts tournants, adaptés pour la transmission, pendant la rotation, des
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signaux électriques produisant les signaux mécaniques émis et des signaux

électriques produits par les signaux mécaniques transmis définis ci-dessous,
- au moins une source d'émission des signaux mécaniques, adaptée a
délivrer une gamme de fréquences et d'intensités adéquates, située a

l'intérieur ou au voisinage immédiat des porte-échantilions,

- au moins un moyen de réception des signaux transmis ayant traversé

le milieu, contenu 3 l'intérieur ou dans le voisinage i1mmédiat des porte-

échantillons,
- des moyens de mesure d'une caractéristique de propagation des

signaux mécaniques, reliés aux sources d'émission et aux moyens de

réception par l'intermédiaire des dits moyens adapt€s de type contacts

tournants et
- des moyens de traitement et de controle, pour déterminer la mesure de

la répartition des concentrations, connectés aux dits moyens de mesure et a

la dite centrifugeuse.

14. Apparcillage selon la revendication 13 ,dans lequel la source d'émission
du signal est un transducteur acoustique, adapté a générer des ondes

mécaniques dans la gamme de fréquence 100-2000 kilohertz,

15. Appareillage selon l'une des revendications 13 a 14, dans lequel la source
d'émission et le moyen de réception des signaux sont adaptés pour qu'au

moins un des points d'émission soit utilis€ en point de réception du signal

mécanique.

16. Utilisation du dispositif selon 1'une des revendications 13 a 15, dans un
procédé de mesures des courbes de pression capillaire et des perméabilités

relatives dans un milieu poreux contenant au moins deux fluides.
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