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une composition (C) ou en un mélange de compositions (C), ladite composition (C) étant représentée par la formule (I) : R ;-O-
(G1)p-H dans laquelle R, représente un radical aliphatique comportant de 4 & 16 atomes de carbone, G, représente le reste d'un
sucre réducteur et p représente un nombre supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 5, et de 0% a 50% massique d'au moins
un alcool de formule (II) : R;-OH dans laquelle R, représente un radical aliphatique, comportant de 4 & 16 atomes de carbone; cer-
taines compositions (C.) ainsi que leur utilisation comme agent lubrifiant pour préparer un tluide de forage aqueux.
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PROCEDE DE FORAGE DE CAVITES SOUTERRAINES, COMPOSITIONS A
BASE D'ALKYLPOLYGLYCOSI D ES ET LEUR UTILISATION COMME AGENT LUBRIFIAN
DANS LA PREPARATION DE FLUIDES DE FORAGE AQUEUX

La présente invention concerne un procedé de forage de cavités dans des forma-
tions souterraines, mettant en ceuvre une étape d’évacuation des déblais de forage par in-
jection de fluides aqueux comprenant des sels et des alkylpolyglycosides. La présente in-
vention concerne également de nouvelles compositions et leurs utilisations comme agent
lubrifiant pour préparer lesdits fluides aqueux.

Les technologies de forage de formations souterraines sont mises en ceuvre pour les
étapes de prospection et de production dans les activités des industries pétroliéres et gazié-
res. Dans ce domaine technique, on entend :

- Par prospection, 'ensemble des activités visant a rechercher et a découvrir de nou-
veaux gisements de pétrole et de gaz naturel. Ces activités ont recours a des forages
d’exploration pour confirmer la présence d’hydrocarbures et a des forages d’évaluation, qui
permettent d’estimer la viabilité économique de I'exploitation du gisement découvert ;

- Par production, I'ensemble des activités visant a extraire les hydrocarbures de leur
réservoir souterrain, et qui comprennent notamment des forages de puits.

Les techniques de forage les plus utilisées mettent en ceuvre un fluide, dit fluide de
forage, qui est un mélange complexe de différents composants liquides (eau, huile) et/ou
gazeux (air ou gaz naturel), se présentant le plus souvent sous la forme d’émulsions et/ou
de suspensions contenant d’autres additifs minéraux et organiques, comme par exemple
des argiles, des polymeres, des tensioactifs, des déblais et/ou des ciments.

Pendant I'opération de forage, le fluide de forage est mis en circulation continue tant
dans la zone de fracturation de la roche qu’en surface. Il est préparé dans des bacs a boues,
puis injecté a lintérieur des tiges jusqu’a l'outil de coupe, et il remonte dans I'espace annu-
laire, chargé des déblais formés au front de taille. A la sortie du puits, le fluide de forage su-
bit différents traitements, comme par exemple des étapes de tamisage, de dilution, d’ajout
d’additifs chimique, dans le but d’éliminer les déblais transportés et de réajuster ses caracté-
ristiques physico-chimigues a leurs valeurs initiales avant sa réutilisation. Le fluide de forage
a pour fonctions :

- D’assurer la remontée des déblais du fond du puits jusqu’a la surface, par sa circu-
lation dans 'espace annulaire de I'outil de coupe,
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- De maintenir les déblais en suspension, lors d'un éventuel arrét de sa circulation
afin d’'empécher leur sédimentation, qui pourrait endommager I'outil de coupe lors de son
redémarrage,

- De refroidir et de lubrifier I'outil de coupe afin d’éviter 'usure rapide des piéces mé-
talligues en mouvement le constituant, et

- De maintenir les parois du puits dans un état stable de par sa densité et de par sa
capacité a former sur la paroi une barriére limitant les transferts d’autres fluides, provenant
des formations rocheuses traversées, vers I'annulaire de forage.

Le fluide de forage doit de plus étre :

- Non corrosif et non abrasif vis-a-vis des outils de forage avec lesquels il est en
contact,

- Non toxique ni dangereux pour le personnel qui le met en ceuvre ;

- Non dangereux pour I'environnement.

Les fluides de forage sont soit & base d’huile soit a base d'eau.

Les fluides de forage a base d'huile sont des fluides dont la phase continue est une
huile minérale (pétrole brut, fuel, gazole, ...) et la phase dispersée de I'eau. Jusqu’a récem-
ment, le gazole a été la phase continue la plus fréquemment utilisée pour préparer des flui-
des de forage a base d’huile. Les contraintes environnementales actuelles imposent sa
substitution par des huiles minérales ou synthétiques exemptes de composés aromatiques.
De plus ces mémes contraintes accélérent le remplacement des fluides de forage a base
d’huile par des fluides de forage aqueux.

Les fluides de forage a base d'eau, dits fluides de forages aqueux, sont des fluides
de forage dont la phase continue est de 'eau qui selon les conditions d'utilisation peut-étre
de I'eau douce, de I'eau de mer, des saumures ou leurs mélanges, et la phase dispersée est
une huile et/ou un ou plusieurs solides de nature minérale. lls comprennent aussi une quan-
tité importante de sels inorganiques et/ou organiques ainsi que différents additifs dont la
constitution est susceptible d’apporter au fluide de forage a base d’eau une guantité de sels
inorganiques et/ou organiques supplémentaire.

Cependant, ces fluides de forage aqueux, ne sont intrinséquement lubrifiants. Pour
éviter qu'ils provoquent l'usure prématurée de I'outil de forage ou son blocage, il est néces-
saire d'y incorporer un agent lubrifiant comme les matiéres grasses.

Le brevet américain US 5,837,655 divulgue ainsi des fluides de forage a base d’eau
comprenant des paraffines linéaires et/ou branchées et/ou cycliques comportant de 8 4 28

atomes de carbone.
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La demande internationale publiée sous le numéro WO 2007/146067 A2 divulgue
I'utilisation de phases grasses comprenant des mono-alkyl esters d’'acide gras, répondant a
la définition de « B100 biodiesel » selon la norme ASTM Standard No D6751-07a, pour pré-
parer des fluides de forage aqueux de fagon a leur conférer notamment des propriétés lubri-
fiantes.

La demande de brevet américain publiée sous le numéro US 2005/0197255 A1 di-
vulgue l'utilisation de sels métalliques d’acides gras, comme par exemple I'acide stéarique,
comme agent lubrifiant pour préparer des fluides de forage aqueux pouvant contenir des
saumures.

La demande internationale publiée sous le numéro WO 00/29519 A1 divulgue des
fluides de forage agueux comprenant pour améliorer leur caractére lubrifiant, une composi-
tion a base d’huiles, d’un tensioactif non ionique comme par exemple un glycol polyalkoxylé,
d’un ester et d’'un polypropyléne glycol.

Le brevet américain US 5,007,489 divulgue des fluides de forage aqueux compre-
nant de 'eau ou une saumure, des polyglycols insolubles dans I'eau de poids moléculaires
compris entre 1.200 et 10.000 g.mol'1, au moins un agent émulsionnant et un agent hydro-
trope.

Cependant, les agents lubrifiants précédemment décrits sont insolubles ou trés fai-
blement solubles dans I'eau et dans les saumures, ce qui rend difficile leur mise en ceuvre
en dispersion et ce qui induit des phénomeénes de déphasage au stockage desdits fluides de
forage aqueux.

Pour améliorer la dispersion de ces matiéres grasses utilisées comme agents lubri-
fiants pour la préparation de fluides de forage a base d’eau, on utilise de préférence des
agents tensioactifs. Le brevet américain publié sous le numéro US 5,807,811 divulgue ainsi
I'utilisation de matiéres grasses consistant en un mélange de triglycérides, d'acides carboxy-
liques gras et d’oléfines en présence d'un ester de phosphite et d'un émulsionnant dérivé de
I'acide succinique, se présentant sous la forme d'une émulsion de type huile-dans-eau, dont
la stabilité au stockage est limitée dans le temps.

La demande de brevet américain publiée sous le numéro US 2003/0232726 A1 di-
vulgue un procédé de forage de formations souterraines mettant en ceuvre un fluide de fo-
rage aqueux comprenant des silicates et un agent lubrifiant comprenant comme matieres
grasses des alcoals faiblement hydrosolubles, choisis de préférence parmi les éléments du
groupe constitué par le 2-octyldodécanol, I'alcool oléique, l'alcool stéarylique et les poly-
étherglycols (PEG), et un alkylpolyglycoside, choisi de préférence parmi les éléments du



10

CA 02879821 2015-01-22

WO 2014/041268 PCT/FR2013/051919

4

groupe constitué par le butylglucoside, I'hexylglucoside, le 2-éthylhexyl glucoside. Cepen-
dant, ni ces compositions, ni les fluides de forage aqueux en comprenant ne sont stables au
stockage, car on observe un déphasage deés que I'on cesse de les agiter. Il existe donc un
besoin de disposer d’'une composition :

- qui reste homogéne aprés une période de stockage,

- qui montre des propriétés lubrifiantes performantes,

- qui posséde des propriétés inhibitrices de gonflement des argiles,
comme additif aux fluides de forage aqueux.

C’est pourquoi l'invention a pour un objet un procédé de forage de cavités dans des
formations souterraines, ledit procédé comprenant une étape d’évacuation des déblais de
forage desdites formations souterraines par injection dans le puits de forage d’'une composi-
tion agueuse (C) comprenant pour 100% de sa masse :

- De 1% a 65% massique d’au moins un sel (S) constitué par au moins un cation
choisi parmi lion ammonium et les cations métalliques, et au moins un anion choisi parmi
les ions chlorure, bromure, carbonate, bicarbonate, hydrogénocarbonate, silicate, métasili-
cate, sulfate, hydrogénosulfate, borate, tétraborate, dihydrogénoborate, hydrogénoborate,
hydrogénotétraborate, ou les anions organiques portant une fonction carboxylate ;

- De 0,05% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,

- De 13% a 97,95% massique d’eau et

- De 1% a 20% massique d’'une composition (C,) comprenant pour 100% de sa
masse :

- Optionnellement, de 0,1% a 30% massique d’au moins un agent auxiliaire
choisi parmi les éléments du groupe constitué par I'érythritol, le xylitol, le sorbitol, le gluco-
nate de sodium, le glucose et les maltodextrines ;

- De 50% a 100% massigue d’'un systéeme tensioactif (TA) consistant en une
composition (C+) ou en un mélange de compositions (C,), ladite composition (C,) étant re-
présentée par la formule (1) :

R+-O-(G1)oH (1)
dans lagquelle R, représente un radical aliphatique linéaire ou ramifi¢, saturé ou insaturé,
comportant de 4 a4 16 atomes de carbone, G; représente le reste d'un sucre réducteur et p
représente un nombre décimal supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 5, ladite
composition (C4) consistant en un mélange de composés représentés par les formules (1),
(1), (1), (la) et (Is) :

R:-O-(G+)+-H (Ih),
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R1-O-(G1)2-H (|2)1
Ry-O-(G1)s-H (1),
R-0-(G1)s-H (1),
Ri-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives a4, a,, as, a, et as, telles que la somme :
art ax+ asz+ as + as est égale a 1 et la somme a4 + 2a, + 3a3 + 4a, + Sas estégale ap ;
- Et de 0% a 50% massique d’au moins un alcool de formule (Il) :
R-OH (I
dans laquelle Ry représente un radical aliphatigue linéaire ou ramifié, saturé ou insaturé,
comportant de 4 a 16 atomes de carbone.

Dans le procédé tel que défini ci-dessus, la composition aqueuse (C) est générale-
ment préparée préalablement a sa mise en ceuvre, puis stockée dans des cuves avant
d’étre injectée en téte de puits a travers un systéme de tiges et de masse-tiges. La composi-
tion (C) ressort ensuite de I'extrémité de la tige de forage pour tomber au fond du puits ou le
trépan fore la formation rocheuse, puis remonte a la surface par I'espace annulaire compris
entre la tige de forage et les parois du puits, en entrainant les morceaux de roches de la
formation souterraine, appelés « déblais », qui ont été arrachés par I'outil de forage. Les dé-
blais sont ensuite séparés de la composition (C) pour étre évacués.

Selon un aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, la compaosition
aqueuse (C) comprend pour 100% de sa masse :

- De 1% a 50% massique d’au moins un sel (S) tel que défini ci-dessus,

- De 0,1% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,

- De 39,9% a 97,9% massique d'eau et

- De 1% a 10% massique d’'une composition (C.) telle que définie ci-dessus.

Selon un aspect plus particulier du procédé tel que défini précédemment, la compo-
sition aqueuse (C) comprend pour 100% de sa masse :

- De 5% a 40% massique d’au moins un sel (S) tel que défini ci-dessus,

- De 0,1% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,

- De 53% a 93,9% massique d’eau.

- De 1% a 5% massique d’'une composition (C,) telle que définie ci-dessus,

Selon un aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, ladite composi-
tion (C,) comprend pour 100% de sa masse :

- Une proportion massique en ledit systéme tensioactif (TA), supérieure ou égale a

90% et inférieure a 100% et
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- Une proportion massique en ledit alcool de formule (Il) supérieure a 0% et infé-
rieure ou égale a 10.

Selon un aspect plus particulier du procédeé tel que défini précédemment, la compo-
sition (C,) comprend pour 100% de sa masse :

- Une proportion massique en ledit systeme tensioactif (TA), supérieure ou égale a
95% et inférieure a 100% et

- Une proportion massique en ledit alcool de formule (I1) supérieure a 0% et infé-
rieure ou égale a 5%.

Selon un aspect encore plus particulier du procédé tel que défini précédemment, la
composition (C,) comprend pour 100% de sa masse :

- Une proportion massique en ledit systéme tensioactif (TA), supérieure ou égale a
98% et inférieure a 100% et

- Une proportion massique en ledit alcool de formule (ll) supérieure a 0% et infé-
rieure ou égale a 2%.

Par sucre réducteur, on désigne dans la définition de la compaosition (C,) représentée
par la formule (I), les dérivés saccharidiques sans liaison glycosidique établie entre un car-
bone anomeérique et 'oxygéne d'un groupement acétal, tels qu'ils sont définis dans I'ouvrage
de référence : "Biochemistry, Daniel Voet/Judith G. Voet, p. 250, John Wyley & Sons, 1990."

La structure oligomérique (G,),, peut se présenter sous toutes formes d'isoméries,
qu'il s'agisse d'isomérie optique, d'isomeérie geomeétrique ou d'isomeérie de position ; elle peut
aussi représenter un mélange d'isoméres.

Dans la formule (1) telle que définie ci-dessus, le groupe R, est lié a G, par le car-
bone anomérique du reste saccharide, de maniere a former une fonction acétal.

Selon un aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, dans la formule
(I) G+ représente le reste d’'un sucre réducteur choisi parmi les restes du glucose, du dex-
trose, du saccharose, du fructose, de lidose, du gulose, du galactose, du maltose, de
lisomaltose, du maltotriose, du lactose, du cellobiose, du mannose, du ribose, du xylose, de
'arabinose, du lyxose, de l'allose, de 'altrose, du dextrane ou du tallose.

Selon un aspect plus particulier du procédé tel que défini précédemment, dans la
formule (1) G: représente le reste d'un d’un sucre réducteur choisi parmi les reste du glucose,
du xylose et de 'arabinose.

Selon un autre aspect plus particulier du procédé dans la formule (1), p représente un
nombre décimal supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, plus particuliérement su-
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périeur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,0, et encore plus particulierement supérieur ou
égal a 1,25 et inférieur ou égal a 2,0.

Dans le procédé tel que définit précédemment et objet de l'invention, par radical ali-
phatique, saturé ou insaturé, linéaire ou ramifié¢, comportant de 4 a 16 atomes de carbone,
on désigne plus particulierement R, dans les formules (1) et (ll) telles que définies ci-dessus :

- Un radical alkyle linéaire, par exemple le radical butyle (n-CsHg-), hexyle (n-CsH13z-),
heptyle (n-C;H,s-), octyle (n-CgHi7-), décyle (n-CioHz1-), dodécyle (n-Ci2H,s-), tétradécyle (n-
Ci4H2¢-) ou n-hexadécyle (n-CgH3o-) ;

- Un radical alkyle ramifié issu des iso-alcanols de formule (1) :

(CH3)(CH3)CH-(CHy)~-CH>-CH (1)
dans laquelle r représente un nombre entier compris entre 0 et 12, par exemple le radical
iso-octyle, isononyle, isodécyle, iso-undécyle, isododécyle, isotridécyle ou isotétradécyle ;

- Le radical 2-éthyl hexyle (C4Ho-CH(C2Hs)-CH»2-) ou un radical alkyle ramifié issu
d'un alcool de Guerbet de formule (2) :

CH(CsHas+1)(CiHat1)-CH2-OH (2)
dans laquelle t est un nombre entier compris entre 2 et 12, s est un nombre entier compris
entre 2 et 12 et la somme s + t est supérieure ou égale a 4, et inférieure ou égale a 14, par
exemple le radical 2-éthyl décyle, 2-butyl octyle, 2-éthyl dodécyle, 2-butyl décyle, 2-hexyl
octyle, 2-butyl décyle, 2-hexyl décyle ou 2-butyl décyle ; ou un radical issu d'un homologue
d'un alcool de Guerbet, par exemple le radical 2-propyl heptyle.

- Un radical alcényle linéaire, tel que le radical undécényle, dodécényle ou
tétradécényle, plus particulierement le radical 10-undécényle, 4-dodécényle, ou 5-
dodécényle.

Selon un aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, dans les formu-
les (1) et (I1), Ry représente un radical alkyle choisi parmi les radicaux butyle (n-CsHg-),
hexyle (n-CsH+s-), heptyle (n-C;Hs-), 2-éthyl hexyle, [C4Ho-CH(C2Hs)-CHo-], octyle (n-CgHy7-),
décyle (n-CyoH>4-), dodécyle (n-CyoHas-), tétradécyle (n-Cq4Ha2o-) 0u hexadécyle (n-CieHzo-).

Selon un aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, ledit systéme
tensioactif (TA) consiste pour 100% de sa masse en un meélange :

- De 70% a 95% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule (I)
dans laquelle Rq représente le radical décyle,

- De 2,5% a 20% massique d’'une composition (C,) représentée par la formule (I)
dans laguelle R, représente le radical dodécyle, et
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- De 2,5% a 10% massique d’'une composition (C,) représentée par la formule (I)
dans laquelle R, représente le radical tétradécyle.

Selon un autre aspect particulier du procédeé tel que défini précédemment, ledit sys-
téme tensioactif (TA) consiste pour 100% de sa masse en un mélange :

- De 25% a 78% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule ()
dans laquelle R1 représente le radical heptyle,

- De 20% a 50% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule ()
dans laquelle R, représente le radical décyle,

- De 1% a 15% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule (l) dans
laguelle R4 représente le radical dodécyle, et

- De 1% a 10% massique d’une composition (C;) représentée par la formule (l) dans
laquelle R4 représente le radical tétradécyle.

Selon un autre aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, ledit sys-
teme tensioactif (TA) consiste pour 100% de sa masse en un mélange :

- De 25% a 78% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule (I)
dans laquelle Ry représente le radical 2-éthyl hexyle,

- De 20% a 50% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule (I)
dans laquelle R, représente le radical décyle,

- De 1% a 15% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule (1) dans
laguelle R, représente le radical dodécyle, et

- De 1% a 10% massique d’'une composition (C4) représentée par la formule (I) dans
laguelle R, représente le radical tétradécyle.

Par maltodextrines, on désigne dans la définition des agents auxiliaires optionnelle-
ment présents dans la composition (C.), les produits résultant de 'hydrolyse d’'un amidon,
constitué de différents sucres liés entre eux par des liaisons covalentes, comme par exem-
ple le glucose, le maltose, le maltotriose, et dans des proportions relatives qui dépendent du
degré de I'hydrolyse de I'amidon. Ce degré est mesuré et s’exprime en « dextrose équiva-
lent » ou D.E. (le dextrose étant le D-glucose). Plus ce D.E. est élevé, plus I'hydrolyse est
poussée et plus la proportion en sucres singuliers composant la maltodextrine est élevée.
Dans le cadre de l'aspect particulier du procédé objet de la présente invention, les malto-
dextrines préférées sont les maltodexirines se caractérisant par un D.E. supérieur ou égal a
2 et inférieur ou égal a 20.

Selon un aspect encore plus particulier du procédé tel que défini précédemment,

I'agent auxiliaire optionnellement compris dans la composition (C,) est le sorbitol.
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La composition aqueuse (C) mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente
invention, comporte optionnellement des ingrédients habituellement mis en ceuvre dans le
domaine des procédés de forage comme des solvants, des agents modificateurs de rhéolo-
gie, des agents inhibiteurs de gonflement des argiles destinés a inhiber le gonflement des
argiles au contact de l'eau, des agents lubrifiants, des agents réducteurs de filtrat dont la
fonction consiste a limiter les venues d’autres fluides, comme des venues d'eau, provenant
des formations rocheuses traversées, vers l'annulaire de forage, des agents alourdissants
qui ont pour fonction d’assurer au fluide forage une densité adaptée, des agents colmatants,
des inhibiteurs d’hydrates de gaz.

Comme exemple de solvants optionnellement présents dans la composition (C) mise
en ceuvre dans le procédé objet de la présente invention, on peut citer par exemple le glycé-
rol, le dipropyléne glycol, 'hexyléne glycol, le 1-2 propanediol, 1,3 propyléne glycol, le mono
propyléne glycol, le DMSO ou les polyosides liquides.

Comme exemple d’agents modificateurs de rhéologie optionnellement présents dans
la composition (C) mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente invention, on peut
citer :

- l.es hydrocolloides polymériques d’origine végétale ou biosynthétique, comme Ia
gomme de xanthane, la gomme de karaya, les carraghénates, les alginates, les galacto-
mannanes, la cellulose et ses dérivés ; 'amidon et ses dérivés hydrophiles ;

- Les homopolymeéres synthétiques préparés a partir d'acide acrylique et/ou de ses
dérivés, d’acrylamide et/ou de ses dérivés, d’acide méthacrylique et/ou de ses dérivés,
d’alcool vinylique et/ou ses dérivés, de l'acide 2-acrylamido-2-méthylpropanesulfonate ;

- Les copolyméres anioniques synthétiques réticulés a base d’acide méthacrylique
ou d’acide acrylique, ou d'esters de I'acide méthacrylique ou de I'acide acrylique, optionnel-
lement hydrophiquement modifiés, préparés par polymérisation en émulsion directe. Ces
copolymeéres anionigues synthétiques sont respectivement connus de '’homme du métier
sous les appellations "Alcaline Swellable Emulsion” (ou "ASE") et "Hydrophobically Alcaline
Swellable Emulsion” (ou "HASE"). Des agents épaississants de type "HASE" sont décrits
dans la demande internationale publiée le 2 mai 2002 sous le numéro WO 02/34793 A2 ;

- Les polyélectrolytes anioniques synthétiques, réticulés ou branchés, qui sont des
homopolyméres ou des copolymeéres réticulés et/ou branchés de monomeéres insaturés hy-
drosolubles, comme l'acide acrylique et/ou ses dérivés, I'acide méthacrylique et/ou ses déri-
vés, I'acrylamide et/ou ses dérivés, I'acide 2-acrylamido-2-méthylpropanesulfonate, I'alcool

vinylique et/ou ses dérivés. Ces polyélectrolytes anioniques synthétiques, réticulés ou bran-
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chés, se présentent sous la forme de latex inverses, obtenus par polymérisation radicalaire
en émulsion inverse, ou sous la forme de poudres, obtenues par polymérisation précipitante
ou par atomisation de latex inverses ;

- Les agents épaississants inorganiques comme les argiles, la montmorillonite (ou
bentonite), la volchonskoite, la smectite, la nontronite, beidellite, I'nectorite, la saponite, la
sauconite ou la vermiculite.

Comme exemple d’agents inhibiteurs de gonflement des argiles optionnellement
présents dans la composition (C) mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente in-
vention, on peut citer es polyéthylenes glycols de poids moléculaires compris entre 400
g.mol™ et 10 000 g.mol™, les polyglycérols, les alcools alcoxylés, et plus particuliérement les
alcools alcoxylés comportant de 3 a 6 atomes de carbone, comme par exemple le butanol
éthoxylé commercialisé par la société Unigema sous le nom de marque
KEMEMLIX™7423X, le butanol éthoxylé et propoxylé commercialisé par la société Unigema
sous le nom de marque KEMELIX™ UG20WAN.

Comme exemple d'agents réducteurs de filtrat optionnellement présents dans la
composition (C) mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente invention, on peut citer
les amidons, les carboxyméthylcelluloses, les celluloses polyanioniques (PAC).

Comme exemple d’'agents alourdissants optionnellement présents dans la composi-
tion (C) mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente invention, on peut citer le sul-
fate de baryum (ou « baryte »), le carbonate de calcium (ou « calcite »).

Comme exemple d’agents lubrifiant optionnellement présents dans la composition (C)
mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente invention, on peut citer les acides gras
alcoxylés comportant de 12 a 24 atomes de carbone, comme par exemple les huiles de col-
za éthoxylées avec de 3 a 50 moles d’oxyde d’éthyléne, les esters méthyliques d’acides
gras éthoxylés ; les savons d’acides gras comme par exemple le stéarate de sodium.

Comme exemple d’agents inhibiteurs d’hydrates de gaz optionnellement présents
dans la composition (C) mise en ceuvre dans le procédé objet de la présente invention, on
peut citer les copolyméres a base de vinyl-pyrrolidone, les alcools comme le méthanol, les
sels comme par exemple les sels d'ammonium quaternaire.

La composition (C4), représentée par la formule (1) telle que définie précédemment,
est préparée par le procédé comportant:

- Une étape a) de réaction sous agitation mécanique, d’'un sucre réducteur avec un
exces d'alcool de formule (l1) telle que définie précédemment, ou d’'un mélange d’alcools de

formule (Il), généralement en présence d'un systeme catalytique acide, en maitrisant le rap-
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port stcechiométrique entre les deux réactants, dans des conditions de température et de
vide partiel prédéterminées, par exemple a une température comprise entre 70°C et 130°C
et sous un vide partiel compris entre 300 mbar (3.10* Pa) et 20 mbar (2.10° Pa), pour former
un mélange de composés représentés par les formules (I1), (12), (Is), (1) et (Is) telle que défi-
nies précédemment, et optionnellement d'un excés de l'alcool de formule (Il) ou du mélange
d'alcools de formule (ll) ; si nécessaire ou si désiré

- Une étape b) d'élimination de l'alcool de formule (1), ou du mélange d’alcools de
formule (I1), n’ayant pas réagi au cours de I'étape a), si nécessaire ou si désiré,

Un tel procédé de préparation peut étre complété, si nécessaire ou si désire, par des opéra-
tions de neutralisation, de filtration et de décoloration.

Par systéme catalytique acide, on désigne, dans l'étape a) du procédé défini ci-
dessus les acides forts comme I'acide sulfurique, I'acide chlorhydrique, I'acide phosphorique,
I'acide nitrique, I'acide méthanesulfonique, I'acide (para-toluéne) sulfonique, 'acide (trifluo-
rométhane) sulfonique, ou les résines échangeuses d’ions.

Au cours de I'étape b) du procédé tel que défini ci-dessus, L'alcool de formule (I1) ou
le mélange d'alcools de formule (I1) est éliminé selon des méthodes connues de 'homme du
métier comme par exemple, par distillation, telle que la distillation dur film a couche mince,
la distillation moléculaire ou 'extraction par solvants.

Un premier mode de préparation de ladite (C,), telle que définie précédemment,
consiste a mélanger la composition (C+), ou un mélange de compositions (C,), et un alcool
de formule (I1), telle que définie précédemment, ou un mélange d’alcools de formule (ll), se-
lon un rapport massique maitrisé, et dans des conditions de température permettant
d’assurer 'homogénéité du mélange.

Un deuxiéme mode de préparation de ladite composition (C,), telle que définie pré-
cédemment, consiste a effectuer I'étape a) du procédé de préparation de ladite composition
(C+) tel que défini ci-dessus, puis si nécessaire, une étape b1) consistant a distiller partiel-
lement, selon des méthodes connues de 'homme du métier, 'alcool de formule (Il), ou le
mélange d’alcools de formule (1), n'ayant pas réagi est mise en ceuvre a l'issue de I'étape a)
de facon a atteindre les teneurs massiques en composition (C1) et en alcool de formule (Il),
ou en mélange d’alcools de formule (If), souhaitées dans la composition (C,). Alternative-
ment ce deuxiéme mode de préparation de ladite composition (C,) peut comprendre une
étape b2) consistant a ajouter sous agitation une proportion massique déterminée d’'un al-
cool de formule (1), ou d’'un mélange d’alcool de formule (1), au mélange réactionnel obtenu

a l'issue de |'étape a) de fagon a atteindre les teneurs massiques souhaitées en composition
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(C4) et en alcool de formule (I1), ou en mélange d'alcools de formule (Il), souhaitées dans la
composition (Cy).

Selon un aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, ladite composi-
tion (C.) comprend pour 100% de sa masse :

- De 0,1% a 30% massique d’au moins un agent auxiliaire choisi parmi les éléments
du groupe constitué par I'érythritol, le xylitol, le sorbitol, le gluconate de sodium, le glucose
et les maltodextrines ;

- De 35% a 99,9% massique du dit tensioactif (TA) ; et

- De 0% a 35% massique d’au moins un alcool de formule (ll).  Selon un aspect
plus particulier du procédé tel que défini précédemment et objet de I'invention, la composi-
tion (C,) comprend pour 100% de sa masse :

- De 65% a 99,9% massique d’'un systéme tensioactif (TA) consistant en une com-
position (C+) ou en un mélange de compositions (C),

- De 0% a 5% massique d’au moins un alcool de formule (II)

- De 0,1% a 30% massique d’au moins un agent auxiliaire choisi parmi les éléments
du groupe constitué par I'érythritol, le xylitol, le sorbitol, le gluconate de sodium, le glucose
et les maltodextrines.

Selon un autre aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, le sel (S)
est un sel choisi parmi les sels de sodium, de potassium, de calcium, de zinc, ou de césium.

Selon un autre aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, le sel (S)
est choisi parmi les sels des acides formique, acétique ou propancique et, plus particuliére-
ment un sel de I'acide formique. 1l s'agit tout particulierement du formiate de césium.

Selon un autre aspect particulier du procédé tel que défini précédemment, le sel (S)
est choisi parmi le chlorure de sodium, le chlorure de potassium, le chlorure de calcium, le
carbonate de potassium, le bromure de calcium, le bromure de zinc, le silicate de sodium, le
métasilicate de sodium ou le tétraborate de sodium.

Dans le procédé tel que défini précédemment et objet de linvention, I'agent anti-
mousse présent dans la composition aqueuse (C) est sélectionné parmi les agents anti-
mousses connus de 'hnomme du métier et plus particulierement parmi :

- Les alcools gras linéaires ou ramifiés, saturés ou insaturés, comportant de 8 a 32
atomes de carbone, et plus particulierement les alcools gras linéaires ou ramifiés, saturés
ou insaturés, comportant de 8 a 22 atomes de carbone,

- Les copolyméres blocs d’oxyde d’éthyléne et d’oxyde de propyléne, et tout particu-

liecrement les copolyméres blocs d’oxyde d’éthyléne et d’'oxyde de propyléne commercialisés
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sous le nom de marque PLURONIC™ par la société BASF, par exemple le PLURONIC™PE
6100 et le PLURONIC™PE 6200
- Les tensioactifs non ioniques de formule (A4) :
Ro-X-[{CH,-CH(CHj5)-0)-(CH,-CH»-O),-Y1w (A1)
dans laguelle :

- Ry représente un radical aliphatique, saturé ou insaturé, linéaire ou ramifié,
comportant de 6 a 18 atomes de carbone,

- X représente un atome d’azote ou un atome d’oxygéne,

- v représente un nombre entier compris entre 1 et 50,

- u représente un nombre entier compris entre 1 et 50,

- w représente un nombre entier égal a 1 si X représente un atome d’oxygéne,
et w représente un nombre entier égal a 1 ou 2 si X représente un atome d’azote.

- Y représente un groupe fonctionnel bloquant choisi parmi les éléments du
groupe constitué par les radicaux alkyles linéaires comportant de 4 a 8 atomes de carbone,
comme par exemple le radical butyle, le radical benzyle, ou un groupe oxyde de butyléne.

Parmi les tensioactifs non ioniques de formule (A4), on peut citer les produits com-
mercialisés sous le nom de marque TERGITOL™ par la société DOW CHEMICAL comme
par exemple le TERGITOL™ L61E et le TERGITOL™ L64E, et les produits commercialisés
sous le nom de marque PLURAFAC™ par la société BASF comme par exemple le
PLURAFAC™LF 220 et le PLURAFAC™LF 221.

- Les dérivés d’huiles de silicone, plus particuliérement les polyméthylsiloxanes, et
les polysiloxanes modifiés par des polyéthers.

- Les esters d’'acides gras linéaires, provenant d’huiles végétales, et comportant de
12 a 22 atomes de carbone, et d’alcool a courtes chaines comportant de 1 a 4 atomes de
carbone, le laurate de méthyle, le myristate de méthyle, le palmitate de méthyle, le stéarate
de méthyle, 'oléate de méthyle, le linoléate de méthyle, le linolénate de méthyle,
'arachidate de méthyle, le béhénate de méthyle, I'érucate de méthyle, ou leurs mélanges,
par exemple les produits commercialisés sous le nom de marque ESTISOL™ par la société
ESTICHEM, tels que TESTISOL™240.

L'invention a aussi pour objet une composition (C,1) comprenant pour 100% de sa
masse :

- De 5% a 100% massique d’'un mélange (M4) consistant en, pour 100% de sa

masse :
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- De 25% a 78% massique d’'une composition (C,) représentée par la formule
(1) dans laquelle R, représente le radical heptyle ou le radical 2-éthyl hexyle,

- De 20% a 50% massique d’'une composition (C,) représentée par la formule
() dans laquelle R, représente le radical décyle,

- De 1% a 15% massique d’une composition (C,) représentée par la formule
(I) dans laquelle R, représente le radical dodécyle, et

- De 1% a 10% massique d’'une composition (C,) représentée par la formule
() dans laquelle R, représente le radical tétradécyle.

- De 0% a 95% massique d’eau.

Selon un aspect plus particulier, la composition aqueuse (C,,) objet de la présente
invention, comprend pour 100% de sa masse :

- De 40% a 100% massigue dudit mélange (M),
- De 0% a 60% massique d’eau.

Selon un autre aspect plus particulier, la composition (C»1) telle que définie précé-
demment, comprend en outre, pour 100% de sa masse, de 0,1% a 30% massique, plus par-
ticulierement de 0,1% a 20% massique d’au moins un agent auxiliaire choisi parmi
I'érythritol, le xylitol, le sorbitol, le gluconate de sodium, le glucose et les maltodextrines.

Par maltodextrines, on désigne les produits résultant de I'hydrolyse d’'un amidon tels
que précédemment définis, et plus particuliérement les maltodextrines se caractérisant par
un D.E. supérieur ou égal a 2 et inférieur ou égal a 20.

Selon un autre aspect plus particulier 'agent auxiliaire compris dans la composition
(Co1) est le sorbitol.

L'invention a également pour objet 'utilisation de la composition (C,), telle que défi-
nie précédemment, comme agent lubrifiant pour préparer une composition aqueuse (C), la-
dite composition (C) comprenant pour 100% de sa masse :

- De 1% a 65% massique d’au moins un sel (S) constitué par au moins un cation
choisi parmi I'ion ammonium et les cations métalliques, et au moins un anion choisi parmi
les ions chlorure, bromure, carbonate, bicarbonate, hydrogénocarbonate, silicate, métasili-
cate, sulfate, hydrogénosulfate, borate, tétraborate, dihydrogénoborate, hydrogénoborate,
hydrogénotétraborate, ou les anions organiques portant une fonction carboxylate ;

- De 0,05% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,

- De 13% a 97,95% massique d’eau et

- De 1% a 20% massique de ladite composition (Cy1) ;
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et plus particuliérement, I'utilisation telle que définie ci-dessus pour laquelle dans ladite
composition (C), le sel (S) est choisi parmi le chlorure de sodium, le chlorure de potassium,
le chlorure de calcium, le carbonate de potassium, le bromure de calcium, le bromure de
zinc, le silicate de sodium, le métasilicate de sodium ou le tétraborate de sodium.

L'invention a enfin pour objet un procédé de forage de cavités dans des formations
souterraines, ledit procédé comprenant une étape d'évacuation des déblais de forage des-
dites formations souterraines par injection dans le puits de forage d'une composition
aqueuse (C) comprenant pour 100% de sa masse :

- De 1% & 65% massique d’au moins un sel (S) constitué par au moins un cation
choisi parmi I'ion ammonium et les cations métalliques, et au moins un anion choisi parmi
les ions chlorure, bromure, carbonate, bicarbonate, hydrogénocarbonate, silicate, métasili-
cate, sulfate, hydrogénosulfate, borate, tétraborate, dihydrogénoborate, hydrogénoborate,
hydrogénotétraborate, ou les anions organiques portant une fonction carboxylate ;

- De 0,05% a 2% massique d'au moins un agent anti-mousse,

- De 13% a 97,95% massique d’'eau et

- De 1% a 20% massique de ladite composition (C21) telle que définie précédemment.
L'invention vise aussi un procédé de forage de cavités dans des formations souterraines,
ledit procédé comprenant une étape d'évacuation des déblais de forage desdites formations
souterraines par injection dans un puits de forage d'une composition aqueuse (C) compre-
nant pour 100% de sa masse :

- de 1% a 65% massique d’au moins un sel (S) choisi parmi le chlorure de sodium, le
chlorure de potassium, le chlorure de calcium, le carbonate de potassium, le bromure de
calcium, le bromure de zinc, le silicate de sodium, le métasilicate de sodium et le tétraborate
de sodium;

- de 0,05% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,

- de 13% a 97,95% massique d’'eau et

- de 1% a 20% massique d'une composition (Cz) comprenant pour 100% de sa
masse :

- de 0,1% a 30% massique d’'au moins un agent auxiliaire choisi parmi les
éléments du groupe constitué par I'érythritol, le xylitol, le sorbitol, le gluconate de sodium, le
glucose et les maltodextrines ;

- de 35% a 99,9% massique d'un systéme tensioactif (TA) consistant en un

mélange de compositions (C1) comprenant :

CA 2878921 2020-02-18
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1) 25% a 78% massique d’'une premiére composition (C+) représentée par la formule (1):
R1-O-(G1)p-H (1)

dans laquelle R1 représente le radical heptyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur

choisi parmi le glucose, le xylose et l'arabinose et p représente un nombre décimal

supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite premiére composition (C1)

consistant en un mélange de composés représentés par les formules (11), (12), (Ia), (14) et (Is):

R1-O-(G1)+-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-O-(G1)s-H (13),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ai, a, as, as et as, telles que la somme :
artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;

2) 20% a 50% massique d’'une deuxiéme composition (C) représentée par la for-
mule (1)

R1-O-(G1)p-H 0]

dans laquelle R1 représente le radical décyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi glucose, le xylose et 'arabinose et p représente un nombre décimal supérieur
ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite deuxiéme composition (C1) consistant en un

mélange de composés représentés par les formules (1), (I12), (1), (14) et (Is) :

R1-O-(G1}-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-0O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-0O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ai, a, as, as et as, telles que la somme :
artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;
3) 1% a 15% massique d’'une troisiéme composition (C+) représentée par la formule

U]

R1-O-(G1)p-H (1)
dans laquelle R+ représente le radical dodécyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi glucose, le xylose et I'arabinose et p représente un nombre décimal supérieur
ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite troisi€me composition (C+) consistant en un
mélange de composés représentés par les formules (1), (I12), (1), (14) et (Is) :

R1-O-(G1)1-H (1),
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R1-O-(G1)2-H (12),
R1-0O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)+-H (l4),
R1-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ai, a, as, as et as, telles que la somme :
aitax+az+as+asestégale a 1 etlasomme a + 2a, + 3a; + 4a, + bas est égale ap ; et

4) 1% a 10% massique d’'une quatriéme composition (C+) représentée par la formule
()

R1-O-(G1)p-H (1)

dans laquelle R; représente le radical tétradécyle, G représente le reste d'un sucre
réducteur choisi parmi glucose, le xylose et I'arabinose et p représente un nombre décimal
supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite quatrieme composition (C1)

consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (I3), (1) et (Is):

R1-O-(G1}-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-O-(G1)s-H (13),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-0O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives a4, az, as, as et as, telles que la somme :

artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;
- de 0% & 35% massique d’au moins un alcool de formule (l1) :
Rs-OH (n
dans laquelle R représente un radical aliphatique linéaire ou ramifié, saturé ou insaturé,
comportant de 4 & 16 atomes de carbone.

Les exemples suivants illustrent I'invention, sans toutefois la limiter.

A- Préparation de compositions (C»)

A - 1) Composition (C,) comprenant du n-heptylpolyglucoside

On introduit sous agitation, 2,7 équivalents molaires de n-heptanol dans un réacteur
maintenu & 40°C. Un équivalent molaire de glucose anhydre y est ensuite ajouté, suivi de
0,15% massique d’acide sulfurique a 98% pour 100% massique du mélange. Le milieu réac-

tionnel est placé sous vide partiel d’environ 0,18x10°Pa (180 mbar) est maintenu a 100°C-

Date Regue/Date Received 2020-07-17



15¢

105°C pendant 4 heures avec distillation de I'eau formée. Aprés refroidissement a 85°C-
90°C et neutralisation par ajout de soude a 40%, de sorte que le pH d'une solution a 5% de
ce mélange soit égal a 7,0, le milieu réactionnel ainsi obtenu est vidangé a 70°C et filtré
pour éliminer les grains de glucose n'ayant pas réagi. Le filtrat est ensuite introduit dans un

5 autre réacteur. L'exces d’heptanol est alors distillé sous vide partiel, puis le résidu dilué
dans l'eau pour obtenir une solution a 60% massique. Aprés agitation pendant 30 minutes a
50°C, la composition obtenue, dénommée ci-aprés (Xo), comprenant 40% d'eau et 60% de
n-heptylpolyglucoside, est vidangée.
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A - 2) Composition (C;) comprenant du n-décylpolyglucoside, du n-dodécyl-
polyglucoside et du n-tétradécylpolyglucoside

On introduit sous agitation, 4,0 équivalents molaires d'un mélange (N;) constitué
pour 100% de sa masse de 85% massique de n-décylpolyglucoside, de 10% massique de
n-dodécylpolyglucoside et de 5% massique de n-tétradécylpolyglucoside, dans un réacteur
maintenu a 80°C. Un équivalent molaire de glucose anhydre y est ensuite ajouté, suivi de
0,15% massique d’acide sulfurique a 98% pour 100% massique du mélange. Le milieu réac-
tionnel est placé sous vide partiel d’environ 0,18x10°Pa (180 mbar) est maintenu & 100°C-
105°C pendant 4 heures avec distillation de I'eau formée. Aprés refroidissement a 85°C-
90°C et neutralisation par ajout de soude a 40%, de sorte que le pH d'une solution a 5% de
ce mélange soit égal a 7,0, le milieu réactionnel ainsi obtenu est vidangé a 70°C et filtré
pour éliminer les grains de glucose n'ayant pas réagi. Le filtrat est ensuite introduit dans un
autre réacteur. L’excés du mélange d’alcool (N4) est ensuite éliminé par distillation en utili-
sant un évaporateur film couche mince, puis le résidu dilué dans 'eau pour obtenir une solu-
tion & 55% massique. Aprés agitation pendant 30 minutes a 50°C, la composition obtenue,
dénommeée ci-aprés (X4), comprenant 45% deau et et 55% du mélange de n-

décylpolyglucoside, n-dodécylpolyglucoside et n-tétradécylpolyglucoside, est vidangée.

A - 3) Composition (C,) comprenant du 2-éthylhexylpolyglucoside

On introduit sous agitation, 4,0 équivalents molaires de 2-éthyl hexanol-1 dans un
réacteur maintenu a 80°C. Un équivalent molaire de glucose anhydre y est ensuite ajoute,
suivi de 0,15% massique d’acide sulfurique a 98% pour 100% massique du mélange. Le
milieu réactionnel est placé sous vide partiel d’environ 0,18x10°Pa (180 mbar) est maintenu
a 100°C-105°C pendant 4 heures avec distillation de I'eau formée. Aprés refroidissement a
85°C-90°C et neutralisation par ajout de soude a 40%, de sorte que le pH d'une solution a
5% de ce mélange soit égal a 7,0, le milieu réactionnel ainsi obtenu est vidangé a 70°C et
filtré pour éliminer les grains de glucose n'ayant pas réagi. Le filtrat est ensuite introduit
dans un autre réacteur. L’exces de 2-éthyl hexanol-1 est ensuite éliminé par distillation en
utilisant un évaporateur film couche mince, puis le résidu dilué dans I'eau pour obtenir une
solution a 55% massique. Aprés agitation pendant 30 minutes a 50°C, la composition obte-
nue, dénommée ci-aprés (X;), comprenant 45% d’eau et 55% de 2-éthylhexylpolyglucoside,

est vidangée.
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A - 4) Composition (C;) comprenant du n-heptylpolyglucoside, du n-décylpoly-
glucoside, du n-dodécylpolyglucoside et du n-tétradécyl-polyglucoside.

On introduit 100 grammes de la composition (X,) et 109,1 grammes de la composi-
tion (X1) dans un réacteur maintenu a 40°C. Le mélange est agité pendant 30 minutes, puis
la composition obtenue, dénommée ci-aprés (X;), est vidangée.

A - 5) Composition (C;) comprenant du 2-éthylhexyl-polyglucoside, du n-décyl-
polyglucoside, du n-dodécylpolyglucoside et du n-tétradécylpolyglucoside.

On introduit 100 grammes de la composition (X;) et 100 grammes de la composition
(X4) dans un réacteur maintenu a 40°C. Le mélange est agité pendant 30 minutes, puis la

composition obtenue, dénommée ci-aprés (X,), est vidangée.

A - 6) Composition (C,) comprenant du n-heptylpolyglucoside, du n-décylpoly-
glucoside, du n-dodécylpolyglucoside, du n-tétradécylpolyglucoside et du sorbitol.

On introduit 139,37 grammes de la composition (X3) et 28,57 grammes d'une solu-
tion de sorbitol @ 70% dans un réacteur maintenu a 40°C. Le mélange est agité pendant 30

minutes, puis la composition obtenue, dénommeée ci-aprés (Xs), est vidangée.

A - 7) Composition selon I'état de la technique comprenant du 2-éthylhexyl-
polyglucoside et du 2-octyl dodécanol (Xs).

On introduit 36,4 grammes de la composition (X,) et 80 grammes de 2-
octyldodécanol dans un réacteur dans un réacteur maintenu a 40°C. Le mélange est agité

pendant 30 minutes, puis la composition (Xs) obtenue est vidangée.

Les proportions, en pourcentages massiques, des constituants des compositions (Xo),
(X1), (X2), (X3), (X4), (Xs) et (Xs) ainsi obtenues sont consignées dans le tableau 1 ci-dessous.
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(Xo) (X4) (X2) (%) (Xa) (Xs) | (Xe)"
n-heptylpolyglucoside 100 0 0 50 0 40 0
n-décylpolyglucoside 0 85 0 425 42,5 34 0
n-dodécylpolyglucoside 0 10 0 5 5 0
n-tétradécylpolyglucoside 0 5 0 2,5 2,5 0
2-éthylhexylpolyglucoside 0 0 100 50 20
sorbitol 0 0 0 0 20 0
2-octyl dodécanol 0 0 0 0 80
Tableau 1

(1) : (Xe) est divulgué dans la demande de brevet américain publiée sous le numéro US

2003/0232726 A1.

B- Préparation de compositions (C) mises en ceuvre dans le procédé selon I'invention

B - 1) Compositions (C) dans lesquelles le sel (S) est le chlorure de calcium

Chacune des compositions est préparée selon le méme mode opératoire suivant :

- La quantité d’'eau souhaitée est introduite sous agitation dans un réacteur maintenu

a 10°C ; suivie de la quantité de chlorure de calcium souhaitée puis le mélange résultant

agité pendant 30 minutes. Les autres ingrédients sont alors ajoutés successivement a 20°C

et le tout agité jusqu'a obtention d'une solution limpide.

Les proportions, en pourcentage massiques, des constituants des compositions (C)
ainsi obtenues, dénommées ci-aprés (Fis), (F1a), (F1s), (Fis) et (Fq7), ainsi que des composi-

tions (F1), (Fq2) et (Fis), selon I'état de la technique, sont consignées dans le tableau 2 ci-

dessous.
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(Fi1) | (Fr2) (Fi3) (Fia) (F1s) (Fie) (F17) (F1s)

CaCl, 35 35 35 35 35 35 35 35

Eau 59,8 | 59,8 59,8 59,8 59,8 59,8 | 59,8 | 59,8
Estisol™240 ¥ | 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
PEG 300 @ 5 0 0 0 0 0 0 0
PEG 6000 @ 0 5 0 0 0 0 0 0
(X))@ 0 0 5 0 0 0 0 0
(%) @ 0 0 0 5 0 0 0 0
(Xo) ¥ 0 0 0 0 5 0 0 0
Xs) @ 0 0 0 0 0 5 0 0
(Xs) @ 0 0 0 0 0 0 5 0
(Xg) @ 0 0 0 0 0 0 0 5

Tableau 2

(1) : Estisol™240 est un agent anti-mousse commercialisé par la société Estichem.

(2) : La teneur en agent lubrifiant est exprimée en pourcentage massique de son extrait sec.

B - 2) Compositions (C) dans lesquelles le sel (S) est le chlorure de potassium

Chacune des compositions est préparée selon le méme mode opératoire suivant :

- La quantité d’'eau souhaitée est introduite sous agitation dans un réacteur maintenu
a 20°C ; suivie de la quantité de chlorure de potassium souhaitée puis le mélange résultant
agité pendant 30 minutes. Les autres ingrédients sont alors ajoutés successivement a 20°C
et le tout agité jusqu'a obtention d'une solution limpide.

Les proportions, en pourcentages massiques, des constituants des compositions (C)
ainsi obtenues, dénommeées ci-aprés (Fao), (Fas), (Fas), (Fas), (Fas) et (Fa7) ainsi que de la
composition (F4) selon I'état de la technique, sont consignées dans le tableau 3 ci-dessous.
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(F21) | (Fa) (Faa) (Fa4) (Fas) (Fae) | (F27)
KCI 20 |20 20 20 20 20 20
Estisol™240 02 |02 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Eau 748 [748 74,8 74.8 74,8 748 [748
PEG 300 5 0 0 0 0 0 0
X)) D 0 5 0 0 0 0 0
(X) @ 0 0 5 0 0 0 0
Xp) 0 0 0 5 0 0 0
(X5) @ 0 0 0 0 5 0 0
X © 0 0 0 0 0 5 0
(Xs) @ 0 0 0 0 0 0 5

Tableau 3

(1) : la teneur en agent lubrifiant est exprimée en pourcentage massique de son extrait sec.

B - 3) Compositions (C) dans lesquelles le sel (S) est un mélange de silicate de
sodium et de carbonate de potassium

Chacune des compositions (Fsq), (Fa2), (Fss) et F(a:) est préparée selon le méme
mode opératoire suivant :

- La quantité d’'eau souhaitée est introduite sous agitation dans un réacteur maintenu
a 20°C ; suivie des quantités de silicate de sodium et de carbonate de potassium souhaitées
puis le mélange résultant agité pendant 30 minutes. Les autres ingrédients sont alors ajou-
tés successivement a 20°C et le tout agité jusqu'a obtention d'une solution limpide.

Les proportions, en pourcentages massiques, des constituants des compositions (C)
ainsi obtenues, dénommeées ci-aprés (Fsy), (Fas) et (Fa4) ainsi que de la composition (F31)

selon I'état de la technique, sont consignées dans le tableau 4 ci-dessous.
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(F21)® (Fs2) (Fas) (Fas)
Silicate de sodium 5 5 5 5
KoCO3 3 3 3 3
Estisol™240 0,2 0,2 0,2 0,2
Eau 88,8 88,8 88,8 88,8
(Xg) @ 3 0 0 0
(Xs) M 0 3 0 0
Xa) ™ 0 0 3 0
(Xs) 0 0 0 3
Tableau 4

(1) : La teneur en agent lubrifiant est exprimée en pourcentage massique de son extrait sec.
(2) : La composition (Fs4) est divulguée dans la demande de brevet américain publiée sous
le numéro US 2003/0232726 A1.

C - Etude de la stabilité des compositions (C)

La stabilité des compositions (C) dont la préparation est exposée au paragraphe B)
précédent ainsi que celle des compositions (Fq1), (F12), (F1s), (F21) et (F31) selon I'état de la
technigue a été étudiée comme suit :

- Une quantité identique de chacune des compositions (C) a été conservée dans une
enceinte climatique isolée et régulée a une température de 20°C pendant un mois, durée a
l'issue de laquelle I'aspect de ces échantillons a été évalué.

- Une quantité identique de chacune des compositions (C) a été conservée dans une
enceinte climatique isolée et régulée a une température de 90°C pendant 16 heures pour
évaluer leur vieillissement dans des conditions de forage en profondeur. L’aspect de chaque
échantillon a été noté aprés une durée de 16 heures de conservation dans ces conditions.

Les résultats de ces évaluations sont consignés dans le tableau 5 ci-dessous ("Ho."

Aspect homogéne; "He." : Aspect hétérogene).

(F11) [ (Fr2) [ (Fi3) |(Fia) | (Fis) | (Fue) | (Fiz) | (F1e)

Aspect aprés un mois a 20°C | Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Hé.

Aspect aprés 16h a 90°C Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Hé.

Tableau 5
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(F1) | (Fa2) | (Fas) | (Fas) | (Fas) | (Fas) | (F2r)

Aspect aprés un mois a 20°C Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho.

Aspect apres 16h a 90°C Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho. Ho.

Tableau 5 (suite)

(Fa1) | (Fayy | (Fsyy | (Fas)

Aspect aprés un mois a 20°C Hé. Ho. Ho. Ho.

Aspect aprés 16h a 90°C Hé. Ho. Ho. Ho.

Tableau 5 (fin)

Ces évaluations font apparaitre que les compositions (C) selon l'invention, présen-
tent un aspect homogéne dans les conditions de stockage des tests mis en ceuvre, alors
que les compositions (Fis) et (Fs1), comprenant le systéme lubrifiant (Xs) divulgué dans la
demande de brevet américain publiée sous le numéro US 2003/0232726, présentent un as-
pect hétérogéne dans les mémes conditions de stockage.

D - Evaluation du pouvoir lubrifiant des compositions (C).

D - 1) Principe général de I'étude

Le pouvoir lubrifiant est évalué a l'aide de I'appareil dénommé « E.P. (Extreme Pres-
sure & Lubricity tester); 230V, 50 Hz Digital», commercialisé par la société OFITE (Instruc-
tion Manual Part 111-00-1), muni d’'un anneau en rotation (référence OFITE 111-02) et d'un
bloc fixe (référence OFITE 111-08). Les tests sont effectués selon les procédures recom-
mandées par la norme RP 13B de [l'Institut américain du pétrole (API), avec une vitesse de
rotation de 'anneau de 60 tours par minute et avec les valeurs suivantes de moments de
force appliqués entre I'anneau et le bloc fixe : 11,298 Nm (100 inch-pounds force) 16,948
Nm (150 inch-pounds force) et 22,597 Nm (200 inch-pounds force), selon les cas de figure.
Dans ce systéme de mesure constant, plus la valeur du moment de force est élevée, plus la
pression qui lui est associée sera élevée, et par conséquent, plus les forces de frottement
sont intenses. Pour comparer les pouvoirs lubrifiants des différentes compositions :

- On note les lectures des graduations obtenues avec I'appareil de test ci-dessus dé-
crit, correspondant a des valeurs relatives du couple de frottement entre 'anneau et le bloc

(V™) en présence desdites compositions dans les conditions expérimentales de test (le
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couple de frottement est une valeur sans unité, mesurée pour un moment de force spécifi-
que exercé sur 'anneau par le bloc) ;
- On calcule la valeur d’'un coefficient lubrifiant de la composition (A) selon la formule
suivante :
A= (Vfrot /100) x (de.frot. /Vofrot.)

ol représentant la valeur standard du couple de frottement de 'eau permutée qui,

avec Vgq
dans les conditions de mesures décrites, & savoir une vitesse de rotation de 'anneau de 60
tours/minute, est égale a 34 (manuel « Instruction Manual Part 111-00-1 de 'appareil E.P.
(Extreme Pressure) & Lubricity tester ; 230V, 50 Hz Digital», commercialisé par la société
OFITE) : et V"™ la valeur expérimentale du couple de frottement de l'eau :

- On calcule le pourcentage de réduction du couple de torsion (&), selon la formule

suivante :
Oreq. = [100 X (Ao - N))/ Ao

avec Aq représentant le coefficient lubrifiant de la base agueuse.

Par « base aqueuse », on entend la solution comprenant de I'eau et la teneur en sel
a la concentration massique souhaitée.

Selon le test expérimental décrit ci-dessus, plus la valeur relative du couple de frot-
tement est faible, meilleur est le pouvoir lubrifiant de la composition testée.

L'amélioration du pouvoir lubrifiant d’'une composition sera constatée:

- Lorsque la valeur relative du couple de frottement de la composition évaluée est
plus faible que la valeur relative du couple de frottement de la base aqueuse telle que défi-
nie ci-dessus, et

- Par le pourcentage de réduction du couple de torsion de la composition évaluée.

D - 2) Pouvoir lubrifiant de compositions a base de chlorure de calcium

Les compositions (F+1), (F12), {F13), (F14), (F1s), (F-s) et (F17) sont évaluées par la pro-
cédure expérimentale décrite précédemment, avec une vitesse de rotation de 'anneau de
60 tours/minutes et une valeur de moment de force appliquée entre 'anneau et le bloc fixe
de 11,298 Nm (100 inch-pound force) et comparées a de I'eau et a une solution aqueuse de
chlorure de calcium a 35% massique (composition T,).. Les résultats obtenus sont consi-

gnés dans le tableau 6 ci-dessous.



15

CA 02879821 2015-01-22

WO 2014/041268 PCT/FR2013/051919

24
Vfrot. A Bred
Eau 32,4 - -
(T1) 17,5 0,184 -
(Fn) 114 0,120 35%
(F12) 14,0 0,147 20%
(F1s) 7.5 0,079 57%
(F14) 12,1 0,127 31%
(Fis) 0,5 0,005 97%
(F1e) 1,13 0,012 93%
(F1) 1,13 0,012 93%
Tableau 6

Ces résultats font apparaitre que les compositions (Fi3), (F14), (F1s), (F1s) et (F17),
comprenant respectivement les compositions (X1), (Xz), (Xo), (X3) et (Xs), présentent des va-
leurs relatives du couple de frottement significativement inférieure a la valeur du couple de
frottement de la composition (T+).

De plus, les compositions (Fi3), (Fis), (F1s) et (Fq7), présentent un pourcentage de
réduction du couple de torsion par rapport a la composition (T,), supérieur au pourcentage
de réduction du couple de torsion des compositions (F11) et (F12) comprenant des lubrifiants
décrits dans I'état de la technique (en I'occurrence, les PEG 300 et PEG 6000).

D - 3) Pouvoir lubrifiant de compositions a base de chlorure de potassium

D - 3.1) Compositions n'ayant pas subi de vieillissement accéléré

Les compositions (Fa21), (F22), (F23), (Fa4), (Fas), (F2¢) et (Fx), sont évaluées par la
procédure expérimentale décrite au paragraphe D - 1) précédent, avec une vitesse de rota-
tion de 'anneau de 60 tours/minutes et des valeurs de moments de force appliqués entre
'anneau et le bloc fixe de 11,298 Nm (100 inch-pounds force) 16,948 Nm (150 inch-pound
force) et 22,957 Nm (200 inch-pound force) et comparées a de l'eau et a une solution
aqueuse de chlorure de potassium a 20% massique (composition T»).

Les résultats obtenus sont consignés dans le tableau 7 ci-dessous.
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11,298 N.m 16,948 Nm 22,597 Nm

Vet A Ses | V™ A Brec | V™ A Bred

Eau 34 - - 34,0 - - 33,6 - -

(T2) 15,7 0,157 - 214 0,214 - 27,9 |0,283 -
(Fa1) 8,2 0,082 [47% [145 [0,145 [ 32% [213 [0216 | 24%
(F2) 5,2 0,052 [67% | 84 [0084 [61% [117 [0,118 | 58%
(F23) 8,3 0,083 |47% |11,5 |0,115 | 46% | 14,3 |0,145 | 49%
(Fas) 8,6 0,086 |45% [124 [0,124 | 42% [156 [0.158 | 45%
(Fas) 6,3 0,063 [60% | 91 [0091 [57% [123 [0,125 | 56%
(F2s) 34 0,034 [79% | 6,7 [0067 |[69% [121 [0,123 |57%
(F27) 5,8 0,058 [63% | 92 [0092 [57% [120 [0121 |57%

Tableau 7

D - 3.2) Compositions ayant subi un vieillissement accéléré

Des échantilions de chacune des compositions (Fa1), (F22), (Fas), (Fa4), (Fa25), (F2e) €t
(F27), ont été placés dans un four a rouleaux a une température de 120°C pendant 16 heu-
res pour obtenir les compositions respectivement référencées (F'21), (F'22), (F'23), (F'24), (F’25),
(F’26) et (F'27). Ces conditions de stockage permettent de simuler les conditions de tempéra-
tures subies par un fluide forage lors de sa mise en ceuvre dans un procédé de forage en
grande profondeur. Ces derniéres compositions sont ensuite évaluées par la procédure ex-
périmentale décrite au paragraphe D-1) précédent, avec une vitesse de rotation de 'anneau
de 60 tours/minutes et des valeurs de moments de force appliqués entre I'anneau et le bloc
fixe de 11,298 Nm (100 inch-pounds force) 16,948 Nm (150 inch-pound force) et 22,957 Nm

(200 inch-pound force), et comparées a de I'eau et a la solution aqueuse T».

Les résultats obtenus sont consignés dans le tableau 8 ci-dessous.
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11,298 N.m 16,948 Nm 22,597 Nm
VfI'OT. )\ 6 red VfI'Ot. )\ 6 red Vfl’Ot. )\ 6 e
Eau 34,0 - - 34,0 - - 34,0 - -
(T2) 17,5 0,175 - 25,3 0,253 - 329 0,329 -

F'21) 11,1 0,111 37% | 15,6 0,156 38% | 22,3 0,223 | 32%

F'22) 3,5 0,037 | 79% 6,6 0,066 74% 95 (0,095 | 71%

F'23) 7.4 0,075 |55% | 11,5 0,115 55% | 151 | 0,151 | 55%

F'25) 23 0,023 | 87% 58 0,058 77% | 12,8 | 0,128 | 61%

F'26) 2.9 0,028 |83% 3.7 0,037 85% | 12,3 | 0,123 | 63%

(
(
(
(F'24) 6,2 0,062 [65% | 96 | 0096 [62% |126 |[0,126 |62%
(
(
(

F'27) 4,5 0,045 | 74% 8,8 0,088 | 65% | 126 |0,126 | 65%

Tableau 8

D-3.3) Analyse des résultats.

Les compositions (Faz), (F23), (F24), (F2s), (F26) et (Fa7), comprenant respectivement
les compositions (X), (X2), (Xo), (X3), (X4) et (Xs), et nayant pas été préalablement soumi-
ses a des conditions de vieillissement accélérées, présentent des valeurs relatives du cou-
ple de frottement significativement inférieures a la valeur du couple de frottement de la
composition (T2), quelle que soit la valeur de la pression exercée dans la mise en ceuvre du
test d’évaluation.

Pour une valeur de moment de force, appliqué entre 'anneau et le bloc fixe égale a
11,298 N.m, les compositions (F2), (Fas), (F2s) et (F27), présentent des valeurs relatives du
couple de frottement significativement inférieures a la valeur du couple de frottement de la
composition (Fz1) comprenant un agent lubrifiant décrit dans I'état de la technique (PEG
300).

Pour une valeur de moment de force, appliqué entre 'anneau et le bloc fixe égale a
16,948 N.m, les compositions (F22), (Fz3), (Fa4), (F2s5), (Fze) et (F27), présentent des valeurs
relatives du couple de frottement significativement inférieures a la valeur du couple de frot-
tement de la composition (F»;) comprenant un agent lubrifiant décrit dans I'état de la techni-
que (PEG 300).

Pour des valeurs de moments de force appliqués entre 'anneau et le bloc fixe égales
a soit 11,298 Nm a 16,948 Nm et a 22,597 Nm, les compositions (F's2), (F'23), (F'24), (F’25),
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(F'5) et (F's7), comprenant respectivement les compositions (X;), (Xz), (Xo), (X3), (Xa) et (Xs),
et ayant été préalablement soumises a des conditions de vieillissement accélérées, présen-
tent des valeurs relatives du couple de frottement significativement inférieures a la valeur du
couple de frottement de la composition (T») et a la valeur du couple de frottement de la
composition (F»;) comprenant un agent lubrifiant décrit dans I'état de la technique (PEG
300).

De plus, pour des valeurs de moments de force appliqués entre 'anneau et le bloc
égales a 11,298 Nm et a 16,948 N.m, les compositions (F'az), (F'23), (F'24), (F'25), (F'26) et
(F’27), présentent des valeurs relatives du couple de frottement inférieures aux valeurs du
couple de frottement des compositions respectives (Fx), (Fa3), (F24), (Fas), (F26) et (F27),
alors que dans les mémes conditions opératoires, la composition (F’,1) de I'état de la techni-
gue, ayant été préalablement soumise a des conditions de vieillissement accélérées, pré-
sente une valeur relative du couple de frottement supérieure a celle de la composition (F2:)

n‘ayant pas été soumise a de telles conditions de vieillissement.

D - 4) Etude du pouvoir lubrifiant de compositions de forage a base de silicate de so-
dium.

Les compositions (F41) et (F4,) sont préparées selon le mode opératoire suivant :

- La quantité d'eau souhaitée est introduite sous agitation dans un réacteur maintenu
a 60°C ; suivie des quantités de silicate de sodium et de chlorure de sodium souhaitées puis
le mélange résultant agité pendant 30 minutes pour obtenir d'une solution limpide. Les
guantités souhaitées de Blanose™ 7H9, de Métolose™ 60SH50, de Rhodopol™ 23, de lu-
brifiant (dans le cas de (F42)), de bentonite, de baryte et d’'Estisol™ 240 sont alors ajoutées
successivement sous agitation, la température étant maintenue a 60°C et le mélange résul-
tant est homogénéisé sous agitation jusqu'a I'obtention d’une solution homogéne.

Le pH de la boue aqueuse est enfin ajusté a 11,0 par addition de soude sous agita-
tion jusqu’a I'obtention d'une solution homogéne.

Les proportions, en pourcentages massiques, des constituants des compositions (F,1)
et (F42) sont consignées dans le tableau 9 ci-dessous.
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(Far) (Fa2)
Eau permutée Qs 100% Qs 100%
Rhodopol™ 23 @ 0,52% 0,52%
Blanose™ 7H9 © 0, 025% 0, 025%
Métolose™ 60SH50 ® 0,375% 0,375%
Colclay™ FG90® 2,0% 2,0%
Silicate de sodium 8,47% 8,47%
Chlorure de sodium 5,0% 5,0%
Baryte 9,3% 9,3%
Estisol™ 2407 0,2% 0,2%
(x4) O 0% 1,5%
Soude gs pH=11 gs pH =11
Tableau 9

(1) : Estisol™ 240 : Agent anti-mousse commercialisé par la société Estichem.

(2) : Rhodopol™ 23 : Gomme xanthane utilisée comme agent viscosant et commercialisée
par la société Rhodia.

(3) : Blanose™ 7H9 : Carboxyméthyl cellulose utilisée comme agent réducteur de filtrat et
commercialisée par la société Aqualon.

(4) : Métolose™ 60SH50 : Hydroxypropylméthyl cellulose utilisée comme agent réducteur
de filtrat et commercialisée par la société Aqualon.

(5) : Colclay™ FG90 : Bentonite utilisée comme agent épaississant inorganique et commer-
cialisée par la société Minerais de la Méditerranée.

(*) : Teneur massique en extrait sec.

Des échantillons de chacune des compositions (F4) et (F42), ont été placés dans un
four a rouleaux a une température de 120°C pendant 16 heures. Ces conditions de stoc-
kage permettent de simuler les conditions de températures subies par un fluide forage lors
de sa mise en ceuvre dans un procédé de forage en grande profondeur. Ces compositions
sont ensuite évaluées par la procédure expérimentale décrite au paragraphe D-1) précédent,
avec une vitesse de rotation de 'anneau de 60 tours/minutes et des valeurs de moments de
force appliqués entre 'anneau et le bloc fixe de 16,948 Nm (150 inch-pound force) et com-

parées a de l'eau.
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Les résultats obtenus sont consignés dans le tableau 10 ci-dessous.

Aspect Vet A Ored
Eau Ho 32,7 0,340 -
(Fs1) Ho 36,3 0,377 -
(Fi2) Ho 27.0 0,281 25%
Tableau 10

Dans les conditions expérimentales d’évaluation du pouvoir lubrifiant telles que décri-
tes ci-dessus, la composition (F.2), ayant été préalablement soumises a des conditions de
vieillissement accelérées et comprenant la composition lubrifiante (X4), présente une valeur
relative du couple de frottement significativement inférieure a la valeur du couple de frotte-
ment de la composition (F41) ne comprenant pas d'agent lubrifiant. De plus, la composition
(F42) permet de réduire le couple de torsion d’une valeur de 25% par rapport a la composi-
tion (F41).

E) Etude des propriétés inhibitrices de gonflement des argiles.

Les propriétés inhibitrices du gonflement des argiles sont mises en évidence selon
une méthode consistant a évaluer les caractéristigues rhéologiques de dispersion de 5,7
grammes (soit 10 Ib/bbl) de bentonite API dans 200 mL de phase aqueuse. Cette méthode,
décrite dans l'article intitulé « Advances in inhibitive Water-Based drilling fluids - Can they
replace oil-based muds » (Society of Petroleum Engineers, SPE 106476, 2007), comprend
les étapes suivantes :

a) - La préparation des compositions aqueuses a tester

b) - Le calcul de leurs seuils d’écoulement a partir de la mesure des contraintes de
cisaillement, a différents gradients de vitesse;

c¢) - L'ajout d’'une quantité de 5,7 grammes (soit 10 Ib/bbl) de bentonite API dans cha-
cune des compositions aqueuses a tester ;

d) - Le stockage des compositions préparées a I'étape c) dans une étuve a rouleaux
pendant 16 heures a 65°C (150°F) ;

e) - Le calcul des seuils d’'écoulement des compositions aqueuses issues de I'étape
d);
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f) - Dans I'hypothése ou le seuil d'écoulement mesuré a I'étape e) n'évolue pas de
facon significative, les étapes c), d) et e) sont appliquées a la composition concernée, de
fagon successive jusqu’'a obtention d’'une valeur du seuil d’écoulement significativement dif-
férente de celle obtenue a I'étape précédente.

Pour chague composition expérimentale, le calcul du seuil d’écoulement met en ceu-
vre une méthode adaptée de la norme AP! 13B-1 (« Recommended Practice for Field Tes-
ting Water-based Drilling Fluids), consistant a déterminer les propriétés rhéologiques de la-
dite composition, par la mesure des contraintes de cisaillement de ladite composition a diffé-
rentes vitesses de rotation (CS,).

Les mesures de viscosité nécessaires pour le calcul du seuil d’écoulement sont
réalisées a I'aide de I'appareil « Speed Viscosimeter, Model 800 », équipé du rotor-stator
R1B1, commercialisé par la société OFITE, a 20°C et a des vitesses de 600 tours/minute,
de 300 tours/minute, de 200 tours/minute, de 100 tours/minute, de 60 tours/minute, de 30
tours/minute, de 6 tours/minute et de 3 tours/minute. A partir de ces mesures,
I'expérimentateur calcule :

- La viscosité apparente (VA) selon la formule suivante :

VA =CSgqp /2
- La viscosité plastique (VP) selon la formule suivante :
VP = CSsno - CSa00
- Le seuil d’écoulement (SE) selon la formule suivante :
SE = Viscosité a 300 tours/minute - VP

Les contrainte de cisaillement aux différentes vitesses sont mesurées en Ib./100ft” et
le seuil d’écoulement s’exprime aussi en Ib./100ft” (en prenant en considération que 1
Ib./100ft* = 0,0488 kg/m?).

Les compositions aqueuses testées selon la méthode d'évaluation des propriétés
inhibitrices du gonflement des argiles, sont référencées (Fsq) et (Fso) et sont préparées selon
le méme mode opératoire suivant :

- La quantité d’'eau souhaitée est introduite sous agitation dans un réacteur maintenu
a 20°C, suivie de la quantité de chlorure de calcium souhaitée puis le mélange résultant agi-
té pendant 30 minutes. Les autres ingrédients sont alors ajoutés successivement a 20°C et
le tout agité jusqu'a obtention d'une solution limpide.

Les proportions, en pourcentages massiques, des constituants des compositions (Fs)
et (Fs2), sont consignées dans le tableau 11 ci-dessous.
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(Fs1) (Fs2)
CaCl, 35% 35%
Eau Qs 100% Qs 100%
Estisol™ 240" 0% 0,2%
(X4) 0% 5%
Tableau 11.

Les valeurs des seuils d’écoulement mesurées, aprés chaque ajout d’'une quantité
de 10 Ib/bbl (soit 5,7 grammes) de bentonite APl dans chacune des compositions agqueuses

5 (Fs1) et (Fs2) sont consignées dans le tableau 12 suivant :

n.d. : non déterminé

Eau (Fs1) (Fs2)
SEen: SEen: SEen:
Bentonite ajoutée | Ib./100ft” kg.m? Ib./100ft* kg.m? Ib./100ft* kg.m?
10 Ib/bbl (5,7g) 1 0,0488 1 0,0488 1 0,0488
20 Ib/bbl (11,4g) 15 0,732 1 0,0488 1 0,0488
30 Ib/bbl (17,19) 105 5,124 1 0,0488 1 0,0488
40 Ib/bbl (22,8g) n.d. n.d. 5 0,244 1 0,0488
50 Ib/bbl (28,59) n.d. n.d. 10 0,488 1 0,0488
60 Ib/bbl (34,2g) n.d. n.d. 20 0,976 1 0,0488
70 Ib/bbl (39,99) n.d. n.d. 25 1,220 1 0,0488
80 Ib/bbl (45,69) n.d. n.d. 35 1,708 1 0,0488
Tableau 12

Dans les conditions expérimentales d’évaluation telles que décrites ci-dessus, on

observe que le seuil d’écoulement de la composition (Fs,), comprenant la composition (X,)
selon linvention, reste égal a 1 |b./100ft (soit 0,0488 kg.m?) aprés I'ajout de 80 Ib/bbl (soit
45,69g) de Bentonite API, alors que le seuil d’'écoulement de la composition témoin (Fs)
s'éleve a 35 Ib./100ft’ (soit 1,708 kg.m?). La composition (X,) procure donc des propriétés
15 inhibitrices de gonflement des argiles a une composition aqueuse susceptible d’étre utilisée

dans un procédé de forage selon linvention.
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F) Conclusions

Les résultats exposés précédemment font apparaitre que les fluides de forage
aqueux comprenant des sels et au moins une composition (C) représentée par la formule (1)
telle que décrite précédemment, présentent une stabilité au stockage (homogénéité persis-
tante), des propriétés d’inhibition du gonflement des argiles significatives, et un pouvoir lu-
brifiant amélioré par rapport aux fluides aqueux utilisés dans les procédés de forage de I'état

de la technique.
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REVENDICATIONS

1 - Procédé de forage de cavités dans des formations souterraines, ledit procédé compre-
nant une étape d’évacuation des déblais de forage desdites formations souterraines par in-
jection dans un puits de forage d’'une composition aqueuse (C) comprenant pour 100% de
sa masse:

- de 1% a 65% massique d’au moins un sel (S) choisi parmi le chlorure de sodium, le
chlorure de potassium, le chlorure de calcium, le carbonate de potassium, le bromure de
calcium, le bromure de zinc, le silicate de sodium, le métasilicate de sodium et le tétraborate
de sodium;

- de 0,05% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,

- de 13% a 97,95% massique d’eau et

- de 1% a 20% massique d'une composition (C,) comprenant pour 100% de sa
masse:

- de 0,1% a 30% massique d’au moins un agent auxiliaire choisi parmi les
éléments du groupe constitué par I'érythritol, le xylitol, le sorbitol, le gluconate de sodium, le
glucose et les maltodextrines ;

- de 35% a 99,9% massique d’'un systéme tensioactif (TA) consistant en un
mélange de compositions (C+1) comprenant :

1) 25% a 78% massique d’une premiére composition (C+) représentée par la formule
(h:

R+-O-(G1)p-H (1)
dans laquelle R+ représente le radical heptyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi le glucose, le xylose et l'arabinose et p représente un nombre décimal
supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite premiére composition (C1)

consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (I3), (1) et (Is):

R1-O-(G1}-H (1),
R1-O-(G1)2-H (I2),
R1-0O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ay, a, as, a4 et as, telles que la somme :

artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;

Date Regue/Date Received 2020-07-17
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2) 20% a 50% massique d’'une deuxiéme composition (C) représentée par la for-
mule (1)
R+-O-(G1)p-H (1)
dans laquelle R1 représente le radical décyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi le glucose, le xylose et l'arabinose et p représente un nombre décimal
supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite deuxiéme composition (C1)

consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (I3), (1) et (Is):

R1-O-(Giy-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-0O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-0O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ay, a, as, a4 et as, telles que la somme :
artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;

3) 1% a 15% massique d’'une troisieme composition (C1) représentée par la formule
()

R1-O-(G1)p-H (1)

dans laquelle R représente le radical dodécyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi glucose, le xylose et 'arabinose et p représente un nombre décimal supérieur
ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite troisi€me composition (C+) consistant en un

mélange de composés représentés par les formules (11), (12), (Is), (1a) et (Is) :

R1-O-(G1)+-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-O-(G1)s-H (13),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ai, a, as, as et as, telles que la somme :
a+taxtazt+tas+asestégale a1 etlasommeas +2a, + 3a; +4a, + basest égaleap ; et
4) 1% a 10% massique d’'une quatriéme composition (C+) représentée par la formule
()
R1-O-(G1)p-H U]
dans laquelle R représente le radical tétradécyle, G représente le reste d'un sucre

réducteur choisi parmi le glucose, le xylose et I'arabinose et p représente un nombre
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décimal supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite quatriéme composition (C1)

consistant en un meélange de composeés représentés par les formules (11), (12), (13), (14) et (Is):

R1-O-(G1}-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-O-(G1)s-H (ls),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-0O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ai, a, as, as et as, telles que la somme :

artaxtaz+as+asestégale 4 1etlasomme a + 2a; + 3a; + 4a4 + 5as est égale a p; et

- de 0% & 35% massique d’au moins un alcool de formule (l1) :
Rs-OH (n
dans laquelle R, représente un radical aliphatique linéaire ou ramifié, saturé ou insaturé,

comportant de 4 & 16 atomes de carbone.

2 - Procédé tel que défini a la revendication 1, dans lequel ladite composition (C2) comprend
pour 100% de sa masse :

-de 90% a 99,9% dudit systéme tensioactif (TA), et

- plus de 0% a 10% dudit alcool de formule (11).

3- Composition (C21) comprenant pour 100% de sa masse :
- de 0,1% a 30% massique d’au moins un agent auxiliaire choisi parmi I'érythritol, le
xylitol, le sorbitol, le gluconate de sodium, le glucose et les maltodextrines ;
- de 5% a 99,9% massique d’'un mélange (M1) consistant en, pour 100% de sa
masse:
1) de 25% a 78% massique d’'une premiére composition (C1) représentée par
la formule (1):
R-0-(G1)p-H (1)
dans laquelle R1 représente le radical heptyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi le glucose, le xylose et l'arabinose et p représente un nombre décimal
supérieur ou égal & 1,05 et inférieur ou égal & 2,5, ladite premiére composition (C+)
consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (13), (1) et (Is):
R1-O-(G1)1-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
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R1-O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)+-H (l4),
R1-O-(G1)s-H (1s),

dans les proportions molaires respectives ai, a, as, as et as, telles que la somme :
a+tax+az+as+asestégale 4 1 etlasomme a + 2a, + 3a; + 4a, + Sas est égale ap;

2) 20% a 50% massique d’'une deuxiéme composition (C) représentée par la for-
mule (1)

R1-O-(G1)p-H (1)

dans laquelle R1 représente le radical décyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi le glucose, le xylose et l'arabinose et p représente un nombre décimal
supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite deuxiéme composition (C1)
consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (I3), (1) et (Is):

R4-O-(G1)+-H (1),
R4-O-(G1)>-H (I2),
R1-O-(G1)z-H (1),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives a1, az, as, as et as, telles que la somme :
artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;

3) 1% a 15% massique d’'une troisi€me composition (C1) représentée par la formule
U]

R1-O-(G1)p-H (1)

dans laquelle R+ représente le radical dodécyle, G1 représente le reste d'un sucre réducteur
choisi parmi le glucose, le xylose et l'arabinose et p représente un nombre décimal
supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite troisiéme composition (C1)

consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (I3), (1) et (Is):

R1-O-(G1}-H (1),
R1-O-(G1)2-H (I2),
R1-0O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ay, a, as, as et as, telles que la somme:

artaxtaztast+asestégale & 1etlasommea; +2ay + 3az +4a, + basestégale ap;
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4) 1% a 10% massique d’'une quatriéme composition (C+) représentée par la formule
U]
R+-O-(G1)p-H (1)
dans laquelle R; représente le radical tétradécyle, G représente le reste d'un sucre
réducteur choisi parmi le glucose, le xylose et I'arabinose et p représente un nombre
décimal supérieur ou égal a 1,05 et inférieur ou égal a 2,5, ladite quatriéme composition (C+)

consistant en un mélange de composés représentés par les formules (14), (12), (I3), (1) et (Is):

R1-O-(Giy-H (1),
R1-O-(G1)2-H (12),
R1-0O-(G1)s-H (1),
R1-O-(G1)4-H (l4),
R1-0O-(G1)s-H (Is),

dans les proportions molaires respectives ay, a, as, a4 et as, telles que la somme :
artapxtaztast+tasestégale & 1etlasommea; +2a; + 3a; +4a, + Sasestégaleap; et

- de 0% a 95% massique d’eau.

4 - Utilisation de la composition (Cz1), telle que définie a la revendication 3, comme agent
lubrifiant pour préparer une composition aqueuse (C), ladite composition (C) comprenant
pour 100% de sa masse :

- de 1% a 65% massique d’au moins un sel (S) constitué par au moins un cation
choisi parmi I'ion ammonium et les cations métalliques, et au moins un anion choisi parmi
les ions chlorure, bromure, carbonate, bicarbonate, hydrogénocarbonate, silicate, métasili-
cate, sulfate, hydrogénosulfate, borate, tétraborate, dihydrogénoborate, hydrogénoborate,
hydrogénotétraborate, et les anions organiques portant une fonction carboxylate ;

- de 0,05% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse ;

- de 13% a 97,95% massique d’eau ; et

- de 1% a 20% massique de ladite composition (Cz1).

5 - Utilisation telle que définie a la revendication 4, dans laquelle dans la composition (C), le
sel (S) est choisi parmi le chlorure de sodium, le chlorure de potassium, le chlorure de cal-
cium, le carbonate de potassium, le bromure de calcium, le bromure de zinc, le silicate de

sodium, le métasilicate de sodium et le tétraborate de sodium.
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6 - Procédé de forage de cavités dans des formations souterraines, ledit procédé compre-
nant une étape d'évacuation des déblais de forage desdites formations souterraines par in-
jection dans le puits de forage d’'une composition aqueuse (C) comprenant pour 100% de sa
masse:

5 - de 1% a 65% massique d’au moins un sel (S) constitué par au moins un cation
choisi parmi I'ion ammonium et les cations métalliques, et au moins un anion choisi parmi
les ions chlorure, bromure, carbonate, bicarbonate, hydrogénocarbonate, silicate, métasili-
cate, sulfate, hydrogénosulfate, borate, tétraborate, dihydrogénoborate, hydrogénoborate,
hydrogénotétraborate, ou les anions organiques portant une fonction carboxylate ;

10 - de 0,05% a 2% massique d’au moins un agent anti-mousse,
- de 13% a 97,95% massique d’eau et
- de 1% a 20% massique de ladite composition (C21) telle que définie a la revendica-
tion 3.
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