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Résumé

La quantité de gaz piégé, nommée saturation résiduelle enSygy, (eprésente le point ultime d’une imbibition. Pour
déterminer les parameétres qui contrélent la quantité de gaz piégé, deux axes de recherche ont été étudiés sur des échantillons
gréseux : l'influence des caractéristiques de la roche sur 400 échantillons et celle de la saturation initial8gn gacé a 60
relations expérimentales reliaBgr a Sgi Cette importante base de données expérimentales a permis de montrer I'influence
prépondérante de la microporosité sur le piégeage du gaz et l'influence indirecte de la présence dPangileiser cet
article: K. Suzanne, J. Billiotte, C. R. Geoscience 336 (2004).

0 2004 Académie des sciences. Publié par Elsevier SAS. Tous droits réservés.

Abstract

Microporosity influence on gas trapping in natural porous media. Trapped-gas content in natural porous media, also
called residual gas saturatio8dp), corresponds to the imbibition end-paiffio define the parameters controlligyr, two
parameters were studied: the influence of rock characteristics (on 400 sandstone samples) and initial gas Sgratiahe
basis of 60 experimental curves betwesgr andSgi Based on an extensive experimental database, this study establishes the
dominant influence of microporosity on trapped gas saturation, and indirectly that of the containedalagesthis article:

K. Suzanne, J. Billiotte, C. R. Geoscience 336 (2004).
0 2004 Académie des sciences. Publié par Elsevier SAS. Tous droits réservés.
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Nomenclature

¢ porosité / porosity gans dimensiofdimen-
sionles}
* Auteur correspondant. Ps masse volumique du squelette solide/solid
Adresse e-mailjpel.billiotte@ensmp.fr (J. Billiotte). density (kg nr?2)
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pg{)%: masse volumique apparente des argiles/ clays ship betweerSgr and porosity. Initial gas saturation
bulk density (kg n3) (Sgi affects trapped gas saturation, leading to vari-

pd:  masse volumique du squelette solide des ous empiricalSgrSgi relationships[1-4,6] Except
argiles/ clays solid density (kgmd) for [1,3,4] all the studies are based on a few samples

CBW : microporosité mesurée par RMN/micropo- and consider only a few parameters. In these condi-
rosity estimated by NMRsans dimensioh tions, no conclusion is obvious.

dimensionlegs The aim of this work is to establish an experimental
Ky: perméabilité intrinseque/intrinsic permeabi- database including a large number of water wetted

lity (Darcy) sandstone samples and parameters such as porosity,
Marg: masse d’'argiles/clays mass (kg) permeability, porosimetric and NMR curves. This

Mso:  masse de la phase solide / solid mass (kg) study focuses on the influea of rock characteristics

Sarg:  fraction de pores liés aux argiles/fraction of and initial gas saturation o8gr.
pore volume due to clayséns dimensioh
dimensionlegs

Shrg:  PseudaSag (M*kg™?)

S*g: saturation effective en gaz/effective gas sa-
turation : S*g = Sg/(1 — Swi (sans dimen-
sion/dimensionlegs

Sgi: saturation initiale en gaz/initial gas satura-
tion (sans dimensiofdimensionlegs

Sgo:  Sgiau point de rupture des relatiof8gr—
Sgi/ Sgi at the breaking point ofSgrSgi
curves gans dimensiofdimensionlegs

Sgr:  saturation résiduelle en gaz/residual gas sa-
turation Gans dimensiofdimensionlegs

Sgrm: Sgr maximal/maximumSgr (sans dimen- 2.2. Measurements

2. Experiments

2.1. Core samples

A total of 400 samples were selected from four
different sandstone gas reservoirs (M1, M3, 15 and 16),
and from Fontainebleau sandstone outcrops (FTB).
Cylindrical samples of different lengths, 23 or 40 mm
in diameter, were cut from whole core samples. The
wide range of porosity and permeabilifyig. 1) shows
the variety of intergranular porous media.

sion/dimensionlegs The measurements include: porosity, permeability,
Swi:  saturation irréductible en eau/irreducible wa- grain density, formation factor, XRD analysis, porosi-
ter saturation gans dimensiofdimension- metric curves and NMR meagments of transverse
les9 time (T2) curves.
Targ: teneur en argiles/clays fractiomarg/ Msol Spontaneous imbibition of refined oil in a dry
(sans dimensiofdimensionlegs sample was used to obtain maximum trapped-gas
Vot volume poreux/ pore volume (n saturation,Sgrm Sgr is measured with the same

method on an initially saturated plug§dg).

Abridged English version 3. Results

1. Introduction .
The results concern three lines of research: the

relation between clay content and microporosity, the
influence of microporosity o8grvalues and the shape
of SgSgirelationships.

Petroleum engineers use the notion of residual gas
saturation $gr) to estimate microscopic trapped gas
content, corresponding toghend-point of imbibition
curves. It has been establishf®] that simple ex-
perimental conditions may be representative of gas 3.1. Microporosity and clay contents
trapping in reservoirs. To evaluate microporosity due to clays, a parame-

Many studies have tried to correlate trapped gas sat-ter, Sarg, is defined as the fraction of pore volume due
uration to reservoir charaatistics, showing notably  to clay. This parameter is a function firstly of rock
[1,4] a rough negatively correlated scattered relation- characteristicsd, ps, Targ), secondly of intrinsic clay
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characteristics (bulk and solid-clay density)

: Vieoss . <1 1)( 1 1 >
arg = ramar — larg X ps| — — —arg — ag
97 el ’ ¢ papp  ps

As bulk and solid clay density cannot be estimated
precisely, only an equivalent parame@;,g, based on
the three first termsTgrg, ps, andg) is used. It is a
function only of macroscopic rock characteristics, and
proportional toSarg:

Mg 1 _
érgz % = Targ X Ps(a - 1) (m*kg™h)

The microporosity amount is estimated by CBW,
which is a NMR parameter. The part of pore volume
quantified by CBW is likely to be equivalent g.
This assumption is validated by the observed linear
trend between the equivalent paramefg,rg and CBW
(Fig. 2.

By using the Sag parameter or its equivalent,
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3.3. Influence of initial gas saturation

To estimate initial gas saturatioisd) influences
on residual gas saturatio8r), experimental relation-
ships were established on 60 various sandstones.

3.3.1. Shape of Sgr—Sgi curvesxamples of exper-
imental relationships are presentedHig. 5 SgrSgi
relationships can be decomposed into two distinct
parts: a linearSgrSgi region and a constarsgr
region. In this platealggris equal taSgrm The break-
ing point is name®ga

The curve shape is important because it controls
the analytical expression of tisgrSgilaw. The usual
Land’s law has a hyperbolic shape that induces errors
in theSgrestimate$8]. A better approximation dsgr
with SgiandSgrmconfirms that a linear-constant form
is preferable:
Sgrm .

= Sal

if Sgi< Sgq Sg

Sgr=
elseSgr= Sgrm

the number of investigated samples can be greatly But this result raises the problem $goestimation.
extended, because the measurement of clay contentis The relationship betweedgoand irreducible water

much more common than NMR characterisation.

3.2. Influence of rocks characteristics

In order to freeSgrvalues from initial gas satura-
tion influence Sgris measured on an initially dry plug
(Sgrm). Two major influences are: porosity and micro-
porosity.

3.2.1. Porosity influence.Fig. 3 shows the relation-

ship between porosity arfsigrm It illustrates the fact

that the variations ofSgrm versus porosity present
three major trends:

— inthe low and medium porosity range, as porosity
decreasesSgrm either increases (Fontainebleau
Sandstone), or decreases (other sandstones);

— for the highest porosities, the two above trends
merge around an averaggrmvalue of 30%.

3.2.2. Influence of microporosity.The influence of
microporosity on gas trapping is illustrated by the
relationship betweerSgrm and S;,, and between
Sgrmand CBW Fig. 4). This confirms that the clay
influence is due to the induced microporosity.

saturation $wj is clear. But it also shows th&go
is not the complement oBwi Another relationship
between Sgo and CBW {ig. 6) is indicative of
the microporosity amount. In conclusion, ti&go
parameter is a function of the porous media properties,
and more precisely of the amount of microporosity.

4. Discussion and conclusion

We have demonstrated a linear-constant form of
SgrSgi experimental relationshipsSgr values are
a function of initial gas saturatiorSg¢), Sgrm (Sgr
obtained on a dried plug) arggo(breaking point).

The porous media controls th8go parameter,
which is not the complement @wi It implies that
Swiis not a key parameter in imbibition mechanisms.

The amount of microporosity is a rock characteris-
tic that controlsSgrmandSga The clay influence on
Sgris due to microporosity indicated by '[I%rg para-
meter.

These observations raise the question of possible
gas-trapping mechanisms. Usually, authors consider
that microporosity, thus clays, is not able to trap gas
because of the low porezs-to-pore-throat ratifb, 7]
or gas-diffusion mechanisnji$,2,4,9]
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The constanBgrregion ofSgrSgicurves confirms 10000
that the microporosity does not trap gas. The linear
SgrSgiregion corresponds to constant gas trapping,
in the macroporosity, independently of pores size
influence.

¢FTB OM3 @M1 Al6 AlS

1000

It should be noted that parameters controlling gas 5 100
trapping can be different fro parameters that control | €
the content of trapped gas. For example, the pore-size-| 2 10
to-pore-throat ratio probably does not influerggr,
but is likely to represent only one condition of gas
trapping. 1
1. Introduction 0.1

La saturation résiduelle en ga3gr, est un para-
metre utilisé en contexte pétrolier, afin de déterminer
la qge}nlnte qe gaz piégé dans la poroslte d’'une roche. Fig. 1. La perméabilité intrinséquég, représentée en fonction de
Il a éte etabli que la mesure &greffectuée en labora-  |a porosité illustre la grande variété des échantillons étudiés. FTB
toire est comparable aux résultats obtenus in[S}u représente le grés de Fontainebleau.

Les précédentes etudfls-4,6] ont mis en évidence,  Fig. 1. The intrinsic permeabilityg, versus porosity plot illustrates
d’'une part, I'influence de la saturation initiale en gaz the variability of rock characteristics. FTB indicates Fontainebleau
(Sg) sur Sgret, d’autre part, une relation principale Sandstone.

tres dispersée : lorsque la porosité diminue, les valeurs

Phi

deSgraugmenterf,4]. L'estimation de ce parametre  — mesures pétrophysiques conventionnelles : po-
a fait 'objet de nombreuses études, s'appuyant géné-  rosité, perméabilité, densité du squelette solide,
ralement sur peu de données. facteur de formation;

Cette étude, s’appuyant sur une importante base de _ approche quantitative du milieu poreux : porosi-
données expérimentales, a deux objectifs : définir les métrie au mercure et mesures RMN ;

parametres caractéristiques de la roche qui contrélent _ composition minéralogique par diffraction X.
la valeur deSgr et définir I'influence de la saturation

initiale en gaz $g) surSgr. La mesure de la saturation résiduelle en gggr)
a été réalisée par imbibitiospontanée co-courant. Le
2. Echantillons et méthodologies couple de fluides est I'air et une huile de synthése, afin
. de limiter les perturbations de la texture des argiles
2.1. Echantillons présentes dans les pores. La mesureSde a été

effectuée, soit sur un échantillon initialement s8gr(
est alors nommé&grm saturation résiduelle en gaz
maximale), soit sur un échantillon avec une saturation
initiale en gaz $gi) donnée.

Les échantillons sont des gres sélectionnés parmi
quatre réservoirs a gaz différents (M1, M3, 16 et I5)
et le gres d’'affleurement de Fontainebleau (FTB). Les
grés étudiés sont variés : quartzeux, argileux, bioclas-
tiques, cimentés. Cette grande variété de faciés in-
duit une trés grande diversité dans les milieux poreux 4
) . Y s S 3. Résultats
intergranulaires étudiés et dans leurs caractéristiques

pétrophysiquesHig. 1). Les résultats obtenus sont présentés selon trois
axes : la relation entre la quantité d’argiles et la
microporosité, l'influence des caractéristiques de la

Les différentes mesures réalisées sont les sui- roche sur les valeurs dggrmet la forme des relations
vantes : expérimentales enti®gret Sgi

2.2. Mesures réalisées
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Fig. 2 L? graphique CB\AS?’SFG_ met _en évidence I’exi_stence d’.une Fig. 3. Le diagrammeSgrm-porosité met en évidence trois ten-
relation linéaire entre la quantitéatyiles et celle de microporosités. .o istinctes : la tendance imontale. la tendance croissante

Fig. 2. Plot CBW versusS,q underscores a linear relationship et la tendance dite décroissante.

between clay content and microporosity amount (CBW). Fig. 3. Three behaviours are distinguished on 8wgm-porosity
plot: Sgrmvalues around 0.30 in the high-porosity domain, increas-
3.1. Argilosité et microporosité ing or decreasing in the low-porosity domain.

La fraction de micropores liés a la présence d'ar- 9 123x 10-3 m3kg—2. Cette valeur correspond a des
giles a ete evaluée grace au paramétyg. Ce para-  yaleurs de la masse volumique apparente et de celle
metre est fonction, d'une part, des caractéristiques deqy squelette solide des argiles respectivement égales
la roche ¢, ps, Targ), d'autre part, de caractéristiques 3 20 x 108 et 2,65 x 10° kgm23, cohérentes avec la

intrinséques des argilesdsp s ) : texture des argiles dans les carottes étudiées.
yclays Lutilisation des parametres,, ou Sarg, permet
Sarg= % d’étendre I'étude aux échantillons caractérises par une
Vpore analyse par diffraction X. Comme les mesures RMN
1 1 1 sont moins communes, ceci augmente considérable-
- <Ta'9 X Ps: (‘ - 1>> <§Fr)% - FJ) ment le nombre d’échantillons étudiés.

Comme les caractéristiques intrinseques des argiles3.2. Influence des caractéristiques de la roche
ne peuvent pas étre estimées précisément, on a défini

le paramétres,., proportionnel &arg, qui est unique- Sgrmest une valeur spécifique &grobtenue sur
ment fonction des caractéristiques macroscopiques deun échantillon initialement sec. Ce parametre est uti-
I'échantillon : lisé afin de déterminer les parametres qui contrélent la
valeur deSgr, et ceci indépendamment de l'influence
, Mclay 1 31,41 i
Sarg= T = Targ X ps| — — 1 (m kg ) desgl
p ¢ Les mesures réalisées ont été présentées dans le

La quantité de microporosité est estimée a l'aide du 82.2 Seuls deux des paramétres étudiés ont une
parameéetre CBW mesuré en RMN. La tendance linéaire influence majeure sur les valeurs®grm: la porosité
observée entre le paramétﬁgrg et CBW (ig. 2 et la quantité de microporositeé.

confirme que la microporosité présente dans les grés

est principalement liée & la présence des argiles.3.2.1. Relation Sgrm—porosité

A partir de cette tendance, la valeur du facteur de  La Fig. 3représente le diagramn8grm-porosité.
proportionnalité IiantS/arg et Sarg @ été déterminée :  Trois tendances sont visibles :
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Fig. 4. Les relations entr&grm et Sgrg et entreSgrmet CBW
confirment la forte influence de haicroporosité sur les valeurs de
Sgrmet le réle indirect des argiles.

Fig. 4. Relationships betwe@grmandsgrg, which is a function of
clay content, and betweedgrmand CBW, which accounts for the
microporosity amount.

— pour les fortes porosité (> 0,15), les valeurs
deSgrmvarient de 0,25 & 0,45 (tendance horizon-
tale);

— lorsque la porosité décroipp(< 0,15) les va-
leurs deSgrm soit augmentent (tendance dite
croissante), soit diminuent (tendance dite décrois-
sante).

3.2.2. Influence de la microporosité

La microporosité peut étre estimée, soit indirecte-
ment avec la teneur en argilekyg, en calculant les
valeurs deS;;rg 0U Sarg, SoOit avec le parametre CBW
mesuré en RMN§3.1). Les diagrammeSgrm-S; 4 et
Sgrm-CBW (Fig. 4) montrent clairement que la valeur
deSgrmest contrélée par la quantité de microporosité,
et donc indirectement par la teneur en argiles.

L'influence de la saturation initiale en ga3d) a
été déterminée en établissant 60 relations expérimen-
tales entreSgret Sgi

3.3.1. Forme des courbes

LaFig. 5présente des exemples de courBgs-Sgi
obtenues. Toutes les relations peuvent étre décompo-
sées en deux parties : une partie linéaire et une partie
constante. Dans la partie constante, les valeuSgte
sont constantes et égales a cellessdem La satura-
tion initiale en gaz au point de rupture entre les deux
parties est nommégga

La forme des courbeSgrSgi détermine le type
de relation analytique qui les décrit correctement. La
relation analytique usuelle est celle proposée par Land
[5], qui dépend des saturations effectives en §az,:

1 1

T S*gr  S*gi

Cette relation, validée par Land avec deux échan-
tillons, présente une formbyperbolique ajustée et
bornée ersSgr(Swi et 1 —Swi Elle est généralement
utilisée, sous une forme simplifiée, en remplacgant les
saturations effectives en gaz par les saturations en gaz.
Elle est alors bornée en 1 8grm

Notons que la forme linéaire constante des relations
SgrSgiexpérimentales est différente de la forme de




K. Suzanne, J. Billiotte / C. R. Geoscience 336 (2004) 1071-1078

1.0
”,
| | -
0.8 - ] [mD 2 ” *
Emmm o~
o 06 ™ A
2 s 4fr/ ¢ FTB
~ 04/ & "! B M3
u] 1#‘. HQO L o
-
s
028 " . M
e -~ ————01:01
-
0.0 . . . -
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Swi (Purcell 2 bars)
1.0
FTB
. .
081, om3
= . | M1
[
0.6 - 4 -
& ‘ H L ]
»n B @ m
0.4 mE u
]
oo
0.2 + o |
|
0.0 - - ;
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8
cBwW

Fig. 6. Les diagrammeSgo—-Swet Sge-CBW montrent qu&goest
contrdlé par les propriétés du milieu poreux.

Fig. 6. RelationshipSgovs SwiandSgovs CBW show thaSgois
controlled by the porous medium’s properties.

la relation hyperbolique proposée par Ld6§l Cette
derniére, qui est utiliséeommunément, induit une
erreur plus ou moins importante sur I'estimation de
Sgrselon les valeurs dggrmet deSwi[8].

La meilleure approximation dg8gra partir deSgi
confirme que les relations sont en fait de type linéaire-
constante :

Sgrm

si Sgi< Sgq Sgo

Sgr= - Sgi

sinonSgr= Sgrm

Cette relation pose le probleme de la détermination
du parameétr&ga Le diagrammé&ge-Swimontre que
les parameétres 1 Sgo et Swi sont différents. Les
diagramme$goe-Swiet Sge-CBW (Fig. 6) présentent
des relations claires, qui indiquent que la valeugde
est contrblée par les propriétés du milieu poreux et,
plus précisément, par la microporosité.
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4. Discussion et conclusions

Les relation$Sg—Sgiont une forme de type linéaire
constante. Les valeurs d&gr sont fonction de la
saturation initiale en gasgi), deSgrm(valeur deSgr
obtenue sur un échantillon initialement sec) eSd®
(point de rupture des courb8gSgj.

Le paramétreSgo n'est pas le complément de
Swi point ultime des courbes de drainage. Ceci
implique queSwin’est pas un parametre clé dans les
phénomenes d’'imbibition. Comn&goest inférieur a
1 — Swi la valeur deSgr la plus élevée est égale a
Sgrm

La quantité de microporosité est I'un des para-
meétres qui contrdle la valeur dggrmainsi que celle
deSga Le paramétr@;rg a permis d’établir le réle in-
duit des argiles sur le piégeage du gaz en raison de la
microporosité qui leur est associée.

Ces observations sont a prendre en compte pour
définir des mécanismes de piégeage du gaz. Tradition-
nellement, les auteurs considérent que le piégeage du
gaz est contrélé par le rapport taille de pores sur taille
de seuils[5,7] ou par des phénoménes de diffusions
du gaZz1,2,4]. Dans les deux cas, les argiles ne piege-
raient pas de gaz, parce que leurs pores ont des tailles
trop faibles[9].

La partie constante des relatioBgrSgiconfirme
le fait que la microporosité ne piége pas de gaz.
La partie linéaire correspond a un taux de piégeage
constant & I'’échelle du pore dans la macroporosité. Ce
dernier point semble infirmer que le rapport taille de
pores sur taille de seuils contrdle la quantité de gaz
piégé.

Cecilillustre la nécessité de dissocier les parametres
qui contrélent le piégeage de ceux qui contrélent
la quantité de gaz piégé lors de I'établissement de
mécanismes de piégeage. Par exemple, la différence
entre les tailles de pores et celles des seuils ne contrdle
pas nécessairement la quantité de gaz piégée dans
un pore, mais elle est certainement une condition
nécessaire a l'initiation de mécanismes de piégeage du
gaz.
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