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@ METHODE ET DISPOSITIF DE DERTERMINATION DU SEUIL DE DEPOT DES FRACTIONS LOURDES
CONTENUES DANS UN FLUIDE HYDROCARBONE LIQUIDE.

@ Un échantillon du fluide est amené (1), a pression Pe
et température constantes maintenant les fractions lourdes,
notamment asphalténes, a I'état dissous et/ ou a I'état col-
loidal stable, a entrée (4) d’'un passage capillaire (3) a forte
perte de charge. Ledit échantillon est contraint de s’écouler
a travers le conduit capillaire, avec un débit croissant. On
mesure (11) la pression de fluide Ps et le débit D (12) de flui-
de en sortie (5) du conduit capillaire et représente la courbe
de variation de la grandeur A= Pe - Ps ou de la grandeur D
en fonction de l'autre grandeur ou en fonction du temps. On
définit comme pression de dépdt, caractéristique du seuil de
dépot des fractions lourdes, la valeur de la pression Ps, qui
correspond a un changement de la pente de la courbe de
variation de la grandeur OP ou de la grandeur D.
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L'invention a trait & une méthode de détermination du
seuil de dépdét des fractions lourdes, c’est-a-dire selon
17invention des fractions polaires généralement asphalténiques,
qui sont contenues a 1'état dissous et/ou & 1l’état colloidal
stable dans un fluide hydrocarboné liquide. Elle se rapporte
encore & un dispositif pour la mise en oeuvre de ladite

méthode.

De nombreux bruts pétroliers, notamment ceux dénommés
bruts pétroliers asphalténiques, sont des fluides hydrocarbonés
liquides qui renferment des quantités plus ou moins importantes
de fractions lourdes a 1'état dissous et/ou a 1’ état colloidal
stable dans les conditions de pression et de température
auxquelles sont soumis lesdits fluides. Lorsque ces conditions
de pression et/ou de température varient, notamment lorsque la
pression diminue, les fractions lourdes contenues dans ces
fluides ont tendance & floculer et a se déposer dans la
formation aux abords des puits, dans les puits et dans les
installations de production et de transfert desdits fluides.
Ainsi, quand on exploite un gisement d'hydrocarbures renfermant
des fractions lourdes et généralement avant d'atteindre le
point de bulle, la stabilité de ces fractions diminue. Lorsque
le seuil de saturation est atteint les fractions lourdes
floculent et se déposent, ce guli peut provoquer le colmatage
des milieux poreux ainsi que la formation de bouchons
susceptibles d'occasionner des dommages sévéres aux pulits de

production et auX installations de surface.

pour les producteurs de pétrole, gui ont & extraire et
34 acheminer, par des puits de production et des réseaux de
conduites, des fluides hydrocarbonés ligquides consistant en
bruts pétroliers renfermant des fractions lourdes, par exemple
bruts pétroliers asphalténiques, issus de champs de production,
i1 est donc important d'avoir une connaissance précise des
seuils de pression en dega desquels les fractions lourdes se
déposent, de maniére a mettre en oeuvre la production et le

transfert desdits fluides dans des conditions de pression et de
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température évitant les dépdts de fractions lourdes dans les

installations ou & prévoir un traitement approprié.

On connait diverses méthodes pour la détermination du
seuil de dépdt des fractions lourdes, notamment asphaltenes,
contenues dans des fluides hydrocarbonés liquides consistant en
bruts pétroliers. Ces méthodes sont le plus souvent des
méthodes optiques par transmission ou diffusion de la lumiere,
des méthodes conductimétriques ou encore des méthodes
viscosimétriques.

Les méthodes précitées font appel a la détection de la
variation d'une grandeur physique, par exemple coefficient
d'absorption ou absorbance des rayons lumineux dans le domaine
du visible ou dans l'infra-rouge, conductivité électrique ou
encore viscosité, qui résulte du changement de consistance du
fluide par suite de la floculation et du dépdt des fractions
lourdes.

Un inconvénient majeur de telles méthodes est qu'elles
ne sont pas trés sélectives en ce sens qu’il n’est pas toujours
aisé de relier la variation de la grandeur physique mesurée a
1a floculation et au dépdt des fractions lourdes et qu’elles ne
sont pas toujours sensibles au depdt d’une faible gquantité de
telles fractions. Certaines méthodes, comme la mesure de
1" absorbance dans 1’ infra-rouge, sont tres sensibles, mais
difficiles & mettre en oeuvre dans les conditions de gisement.

En outre, comme ces méthodes sont souvent mises en
oeuvre en laboratoire, se pose également la question de la
représentativité des échantillons, sur lesquels les mesures de
la grandeur physique sont réalisées. En effet, pour qu'un
échantillon soit représentatif du fluide échantillonné, 1l est
nécessaire de maintenir cet échantillon dans les conditions de
pression et de température prévalant pour le fluide
échantillonné, par exemple fluide de gisement, tout au long des
opérations d'échantillonnage, de transport et de stockage de
1'échantillon qui précédent la mesure.

L'invention propose une méthode de détermination du
seuil de dépdt des fractions lourdes, notamment asphaltenes,
contenues & 1'état dissous et/ou a l’état colloidal stable dans
un fluide hydrocarboné liquide, qui s'appuie sur la création

d'une chute de pression de plus en plus importante liée a
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1'écoulement, & débit croissant, d'un échantillon dudit fluide
a travers un passage capillaire. Une telle méthode présente une
sélectivité et une sensibilité améliorées par rapport aux
méthodes antérieures évoquées plus haut et permet de remédier
aux insuffisances de ces méthodes. De plus, la méthode selon
1'invention peut étre mise en oeuvre in situ dans les puits
producteurs de fluides, notamment fluides asphalténiques, ce
qui apporte également une solution au probleme de la
représentativité des échantillons soumis aux mesures.

La méthode selon l'invention pour la détermination du
seuil de dépdét des fractions lourdes contenues 4 1l'état dissous
et/ou a 1’état colloidal stable dans un fluide hydrocarboné
liquide, se caractérise en ce qu'elle consiste a

- amener un échantillon dudit fluide, maintenu sous une
pression et a une température constantes et telles que les
fractions lourdes présentes dans ledit échantillon de fluide
soient a 1l'état dissous et/ou a 1’état colloidal stable, a
1'entrée d'un passage capillaire comportant une entrée et une
sortie et apte & générer une chute de pression entre entrée et
sortie au moins égale a la différence entre la pression de
1'échantillon de fluide et 1la pression de bulle dudit
échantillon,

- établir une pression initiale de fluide en sortie du
passage capillaire, sensiblement égale & la pression de
1'échantillon de fluide amené a l'entrée dudit passage,

-  générer, en opérant & température constante
sensiblement égale & la température de 1"échantillon de fluide,
un écoulement du fluide liquide, a débit croissant, & travers
le passage capillaire, jusqu’a ce que la pression en sortie du
passage capillaire ait chuté de la pression de départ a une
pression prédéterminee supérieure a la pression de bulle de
1'échantillon,

- mesurer la différence AP entre la pression du fluide
3 1l'entrée du passage capillaire et la pression Ps du fluide en
sortie dudit passage capillaire et/ou ladite pression de sortie
Ps, ainsi gu'une grandeur D représentative du débit de liquide
s’ écoulant par le passage capillaire,

_ détecter un infléchissement significatif de la

variation de 1’une des grandeurs AP et D en fonction du temps
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ou en fonction de 1l’autre grandeur ou d’une grandeur
représentative de cette autre grandeur, et

- définir comme pression de dépdét des fractions lourdes
a la température d'opération, pour le fluide hydrocarboné
liguide soumis & l'essai, la pression de fluide en sortie du
passage capillaire gui correspond a un début dudit
infléchissement, cette pression caractérisant le seuil de dépdt
des fractions lourdes pour ledit fluide.

En particulier, on peut mettre en oeuvre les deux
derniéres étapes ci-dessus de la méthode selon 1l’invention en
représentant, sous la forme d'une courbe, la variation de l1l'une
des grandeurs AP et D en fonction du temps ou en fonction de
1"autre grandeur ou d’une grandeur représentative de cette
autre grandeur, et en définissant comme pression de dépdt des
fractions lourdes a la température d'opération, pour le fluide
hydrocarboné liquide soumis a l'essai, la pression de fluide en
sortie du passage capillaire qui correspond a un début de
changement de la pente de la courbe de variation de la
grandeurs AP ou de la grandeur D.

Selon un mode de réalisation, le passage capillaire est
rempli d'une phase stationnaire gqui peut étre choisie, par
exemple, parmi les phases staticonnaires utilisées en
chromatographie liquide haute pression.

Qu'il soit garni d'une phase stationnaire ou exempt
d'une telle phase, le passage capillaire présente un volume de
vide avantageusement compris entre 1 pl et 5000 pl et plus
particuliérement allant de 10 pl & 100 pl.

La pression de 1l'échantillon liquide amené a l'entrée
du passage capillaire peut varier assez largement et peut étre
comprise notamment entre 5 bar et 1500 bar.

Le volume d’échantillon liguide balayant le capillaire,
au cours de l’opération, représente avantageusement 50 a 500
000 et de préférence 10 000 a 100 000 fois le volume de vide du
capillaire.

Dans une premiére forme de mise en oeuvre de la méthode
selon l’invention, on génére 1'écoulement de liquide, a débit
croissant, & travers le passage capillaire en faisant décrolitre
la pression Ps en sortie du passage capillaire, en continu ou

par paliers, selon un profil prédéterminé en fonction du temps,
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pour passer de la pression de sortie initiale a la pression
prédéterminée supérieure a la pression de bulle de
1'échantillon et 1’on enregistre la variation de la grandeur D,
représentative du débit de liquide s’écoulant par le passage
capillaire, en fonction du temps, lorsque la pression Ps
décroit par paliers, ou en fonction de AP ou de Ps, lorsque la
pression Ps décroit en continu, pour produire la courbe a
partir de laquelle on définit 1la pression de dépdt des
fractions lourdes.

La décroissance de la pression en sortie du passage
capillaire peut étre réalisée, en particulier, avec une vitesse
comprise entre 0,1 et 50 bar par minute et plus spécialement
allant de 0,5 & 10 bar par minute.

Dans une deuxiéme forme de mise en oeuvre de la méthode
selon 1’invention, on génére l’écoulement de liquide, a débit
croissant, a travers le passage capillaire en soutirant le
liquide & la sortie dudit passage capillaire, avec un débit
croissant, en continu ou par paliers, selon une loi
prédéterminée en fonction du temps, pour passer de la pression
de sortie initiale & la pression prédéterminée supérieure a la
pression de bulle de 1'échantillon et 1’on enregistre la
variation de la grandeur AP, représentative de la différence
entre la pression du fluide a l'entrée du passage capillaire et
la pression Ps du fluide en sortie dudit passage capillaire, en
fonction du temps, lorsque le débit de ligquide soutiré croit
par paliers, ou en fonction de la grandeur D, lorsque ledit
débit croit en continu, pour produire la courbe a partir de
laquelle on définit la pression de dépdt des fractions lourdes.

sur les courbes utilisées pour définir la pression de
dépdt des fractions lourdes, on peut €&galement mesurer la
vitesse de variation de la pente de la portion desdites courbes
commencant au point correspondant a la pression de dépdt des
fractions lourdes, laquelle vitesse donne une indication de 1la
rapidité des dépdts desdites fractions lourdes.

I,a méthode selon 1l’invention peut étre encore utilisée
pour évaluer l’efficacité d’un additif & inhiber ou retarder la
formation des dépdts de fractions lourdes contenues dans un
fluide hydrocarboné liquide extrait d’un gisement. Pour ce

faire, en opérant dans des conditions de pression et de
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température représentatives de celles du gisement, on injecte
des quantités déterminées de 17additif dans le fluide
hydrocarboné a étudier, avant 1’ introduction dudit fluide dans
le passage capillaire, et l’on met ensuite en oceuvre la méthode
comme indiqué plus haut, pour produire les courbes utilisées
pour définir la pression de dépdt des fractions lourdes.
L’ efficacité de 17additif peut alors étre évaluée a deux
niveaux, & savoir (i) au niveau du déplacement du point des
courbes correspondant a la pression de depdt des fractions
lourdes et (ii) au niveau de la rapidité des dépdts, mesurée
par la vitesse de variation de la pente de la portion de courbe
commencant audit point correspondant a la pression de dépdt
desdites fractions lourdes.

Selon une forme particuliére d'exécution, la méthode
selon 1'invention est mise en oeuvre au sein du fluide
hydrocarboné liguide renfermant des fractions lourdes,
notamment asphalteénes, 4 1'état dissous et/ou a 1l’état
colloidal stable, l'entrée du passage capillaire étant alors
directement au contact dudit fluide.

Un dispositif pour la mise en oeuvre de la méthode
selon l'invention se caractérise en ce qu'il comporte

- une chambre d'entrée pour un liquide, équipée de
moyens d'amenée et de maintien a pression constante dudit
ligquide dans ladite chambre,

- une champbre de sortie, équipée de moyens assurant la
génération d’un écoulement de liquide, a débit croissant, et
permettant d’imposer audit écoulement un débit ou une pression
variant en continu ou par paliers, et munie de moyens de mesure
de la pression du liquide dans cette chambre et d’une grandeur
D représentative du débit de liguide en écoulement,

- un conduit capillaire présentant une entrée et une
sortie et connecté, par son entrée, a la chambre d'entrée et,
par sa sortie, a la chambre de sortie, ledit conduit capillaire
étant apte & générer une chute de pression entre son entrée et
sa sortie au moins égale & la différence entre la pression du
liquide dans la chambre d'entrée et la pression de bulle de ce
liquide.

Le dispositif selon 1l'invention peut encore comporter

des moyens de maintien & température constante de ses éléments.
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Le conduit capillaire peut étre rempli d'une phase
stationnaire, gqui peut étre choisie comme indiqué plus haut
pour le passage capillaire.

Qu'il soit garni d'une phase stationnaire ou exempt
d'une telle phase, le conduit capillaire présente un volume de
vide avantageusement compris entre 1 pl et 5000 pl et plus
particuliérement allant de 10 pl a 100 pl.

Les moyens de maintien du liquide a pression constante
dans la chambre d’entrée peuvent consister, par exemple, en une
pompe & piston asservie a ladite pression constante.

Selon une forme de réalisation particuliere, qui est
tout spécialement intéressante pour une mise en oeuvre de la
méthode au sein du fluide hydrocarboné 1liquide, la chambre
d'entrée du dispositif présente une extrémité ouverte a
1'opposé de l'entrée du conduit capillaire, ce qui tient lieu
de moyens d'amenée et de maintien a pression constante du
ligquide contenu dans ladite chambre, lorsque cette chambre est
immergée dans le fluide hydrocarboné liquide. Dans cette forme
de réalisation, un filtre est avantageusement interposé entre
l'extrémité ouverte de la chambre d'entrée et l'entrée du
conduit capillaire, afin dféviter 1l’entrainement de particules
solides.

Les moyens, qui équipent la chambre de sortie et
assurent la génération d’un écoulement de liquide a débit
croissant en continu ou par paliers, peuvent consister (i) en
moyens de soutirage de liquide a débit aval contrélé et
croissant en continu ou par paliers, par exemple pompe a débit
aval contrdlé et croissant en continu ou par paliers ou (ii) en
moyens de soutirage a pression aval contrdélée et décroissant en
continu ou par paliers, par exemple vanne de laminage ou pompe
a4 pression contrdlée et décroissant en continu ou par paliers.

En particulier, la chambre de sortie, équipée de moyens
de soutirage de liquide a débit croissant en continu ou par
paliers, est constituée d'une chambre cylindrique dans laquelle
coulisse un piston, qui se déplace en translation soit sous
1’action d’un systéme d'entralinement agencé pour opérer a
vitesse croissant en continu ou par paliers, soit par
application d’une pression décroissant en continu ou par

paliers. Ladite chambre est équipée d'un capteur de pression et
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de moyens de mesure de la vitesse de déplacement du piston,
laguelle vitesse est fonction du débit de liquide soutiré et,
par exemple, proportionnelle audit débit.

Selon une autre forme de réalisation, on peut également
constituer la chambre de sortie et ses équipements par la
portion aval du conduit capillaire, équipée d’une vanne de
régulation de pression, commandée par un régulateur a consigne
variable, d’un capteur de pression connecté au régulateur et
d’un débitmétre, disposé en amont de la vanne, 1l entrée de
ladite vanne représentant la sortie du conduit capillaire.

Le dispositif peut encore comporter des moyens
additionnels associés aux moyens de mesure de pression dans la
chambre de sortie et aux moyens de mesure de la grandeur D
représentative du débit de liquide et agencés pour détecter un
infléchissement significatif de 1la variation de 1’une des
grandeurs AP et D en fonction du temps ou en fonction de
1'autre grandeur ou d’une grandeur représentative de cette
autre grandeur, la grandeur AP représentant la différence de
pression entre les pressions dans les chambres d’entrée et de
sortie, c’est-a-dire la différence de pression entre 1l’entrée
et la sortie du conduit capillaire.

En particulier, lesdits moyens additionnels, associés
aux moyens de mesure de pression dans la chambre de sortie et
aux moyens de mesure de la grandeur D représentative du débit
de liquide, peuvent é&tre des moyens d’enregistrement produisant
des enregistrements, en fonction du temps, desdites pression et
grandeur D représentative du débit et/ou produisant la courbe
de variation de la grandeur AP en fonction de ladite grandeur
D ou en fonction du temps ou la courbe de variation de ladite
grandeur D en fonction du temps ou en fonction de AP ou de la
pression Ps dans la chambre de sortie.

Le dispositif selon 1l’invention, pour lequel la chambre
d'entrée présente une extrémité ouverte a l'opposé de l'entrée
du conduit capillaire et comporte, éventuellement, un filtre
interposé entre ladite extrémité ouverte et l'entrée du conduit
capillaire, peut étre avantageusement intégré dans un
échantillonneur de fond susceptible d'étre descendu dans un
puits produisant le fluide hydrocarboné renfermant des

fractions lourdes, notamment asphalténes, en réalisant cette
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intégration de telle sorte que l'extrémité ouverte de la
chambre d'entrée soit apparente.

L'invention sera mieux comprise a la lecture de la
description donnée ci-apres d'un de ses modes de mise en oeuvre
donné & titre non limitatif et faisant référence aux figures du
dessin annexé, sur lequel

- la figure 1 montre une vue schématique d'un
dispositif pour la mise en oeuvre in situ de la méthode selon
1'invention ;

- la figure 2a représente un diagramme de la variation
de la différence de pression AP en fonction d'une grandeur
représentative du débit de liquide soutiré ;

- la figure 2b représente un diagramme de la variation
du débit de liquide soutiré en fonction de la pression Ps dans
la chambre de sortie ;

- la figure 3a représente un diagramme de la variation
de la différence de pression AP en fonction du temps pour une
variation par paliers du débit de liquide soutiré ;

- la figure 3b représente un diagramme de la variation
du débit de liguide soutiré en fonction du temps, pour une
variation par paliers de la différence de pression AP ;

- la figure 4 schématise une variante du dispositif de
la figure 1 ; et

- la figure 5 représente une vue schématique d'un
dispositif pour la mise en oeuvre de la méthode selon
l'invention en laboratoire.

Le dispositif représenté sur la figure 1 comporte une
chambre d'entrée 1 pour un liquide, une chambre de sortie 2
pour un liquide et un conduit capillaire 3, ledit conduit
capillaire présentant une entrée 4 et une sortie 5 et étant
connecté, par son entrée, a la chambre d'entrée et, par sa
sortie, & la chambre de sortie.

La chambre d'entrée 1, de forme cylindrique, présente
une extrémité ouverte & 1l'opposé de l'entrée 4 du conduit
capillaire et comporte un filtre 7, qui est interposé entre
ladite entrée ouverte et l'entrée 4 du conduit capillaire.

Le conduit capillaire 3 est choisi pour étre apte a

générer une chute de pression entre son entrée et sa sortie au
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moins égale & la différence entre la pression du liquide dans
1a chambre d'entrée et la pression de bulle de ce liquide. Par
exemple, si la pression initiale du fluide hydrocarboné liquide
produit par un réservoir d'hydrocarbures est égale a 450 bar et
que la pression de bulle dudit fluide est égale a 200 bar, le
conduit capillaire est choisi pour étre apte a générer une
chute de pression entre son entrée et sa sortie au moins égale
3 250 bar. Le conduit capillaire 3 peut étre rempli d'une phase
stationnaire ou au contraire étre exempt d'une telle phase.
Dans l'un ou 1'autre cas, le volume de vide dans le conduit
capillaire est compris entre 1 ul et 5000 pl et se situe plus

particuliérement de 10 pl a 100 pl.

La chambre de sortie 2 est structurée pour le soutirage
de liquide et <consiste en une chambre cylindrique, dans
laquelle coulisse un piston 8, qui est prolongé par une tige 9
associée a un systéme d'entrainement 10 comportant un moteur et
permettant un entrainement en translation du piston a vitesse
croissant en continu ou par paliers. La chambre 2 est équipée
d'un capteur de pression 11 et le systéme d'entrainement du
piston en translation est associé & un capteur 12 pour la
mesure de la vitesse de déplacement du piston, laquelle vitesse
est fonction du débit de 1liquide soutiré et, par exemple
proportionnelle a ce débit.

Le dispositif est associé a un systeme d'enregistrement
13, auquel sont connectés, par leurs sorties respectives 14 et
15, le capteur de pression 11 et le capteur 12 de vitesse de
déplacement du piston, lequel systéme d'enregistrement produit
des enregistrements, en fonction du temps, desdites pression et
vitesse et/ou produit un diagramme de la variation de la
différence de pression AP entre les pressions dans les
chambres d’entrée et de sortie, c’est-a-dire la différence de
pression entre l’entrée et la sortie du conduit capillaire, en
fonction de ladite vitesse V ou en fonction du temps.

Le dispositif, qui vient d'étre décrit, est utilisé
comme indiqué ci-aprés pour une détermination in situ du seuill
de dépdt des fractions lourdes, notamment asphalténes

contenues, & l'état dissous et/ou a 1l’état colloidal, dans un



10

15

20

25

30

35

2800875
11

fluide hydrocarboné liquide sous pression élevée produit par un
puits foré dans un gisement d'hydrocarbures.

Pour ce faire, le dispositif, intégré dans un
échantillonneur de fond de telle sorte que 1l'extrémité ouverte
6 de la chambre d'entrée 1 soit apparente, est descendu dans le
puits produisant le fluide hydrocarboné renfermant des
fractions lourdes et notamment des asphaltenes.

Préalablement a la descente du dispositif dans le
puits, le conduit capillaire 3 et la chambre de sortie 2 sont
remplis d'un solvant des fractions lourdes, notamment
asphaltenes.

Lorsque 1'échantillonneur portant le dispositif selon
1'invention est en place dans le puits, la chambre d'entrée 1
du dispositif se remplit, par son extrémité ouverte 6, de
fluide hydrocarboné & étudier. Le filtre 7, présent dans la
chambre d'entrée 1, retient les particules éventuellement
entrainées par le fluide et gqui seraient susceptibles d'obturer
le conduit capillaire. Le fluide présent dans la chambre
d'entrée 1 se trouve, pendant toute la durée de la mesure, sous
une pression et & une température constantes, qui sont celles
prévalant dans le puits renfermant le fluide hydrocarboné a
étudier et pour lesquelles les fractions lourdes, notamment
asphalténes, contenues dans ledit fluide sont & 1'état dissous
et/ou a 1l’état colloidal stable. La température de l'ensemble
du dispositif reste également constante et égale a ladite
température du fluide en fond de puits.

La pression dans la chambre de sortie 2 est alors
ajustée, par déplacement du piston 8, a une valeur égale a
celle de la pression du fluide remplissant la chambre d'entrée
1.

Au moyen du systéme d'entrainement 10, le piston 8,
dont la position détermine le volume de la chambre 2, est alors
déplacé a vitesse croissante faible, par exemple correspondant
A un débit de 0,01 a 10 ml/minute, dans le sens d'une
augmentation de volume de la chambre de sortie 2, de maniere a
créer un écoulement de fluide en continu dans le conduit
capillaire 3. Le déplacement du piston entraine une chute
progressive de la pression du liquide dans la chambre de sortie

2, c'est-a-dire & la sortie du conduit capillaire 3. On mesure
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la pression dans la chambre 2, a l'aide du capteur de pression
11, ainsi que la vitesse V de déplacement du piston 8, a l'aide
du capteur de vitesse 12, laquelle vitesse est fonction du
débit de fluide traversant le conduit capillaire et, par
exemple proportionnelle a ce débit. Les signaux 14
respectivement 15, délivrés par le capteur de pression 11 et le
capteur de vitesse 12, sont enregistrés dans un systeme
enregistreur 13, lequel systeme élabore, entre autres, une
courbe telle que celle montrée sur la figure 2a et représentant
la variation de la différence AP entre les pressions du fluide
respectivement & l'entrée 4 et a la sortie 5 du conduit
capillaire en fonction de la vitesse V de déplacement du
piston, qui est, dans ce cas proportionnelle au débit de
liquide soutiré par le conduit capillaire 3. Comme représenté
sur la figure 2a, la pression en sortie du conduit capillaire
3, c'est-a-dire la pression dans la chambre de sortie 2, a été
réduite de la valeur de départ, égale a la pression du fluide
prévalant dans la chambre d'entree 1, jusqu'a la pression de
bulle dudit fluide.

Si le fluide traversant le conduit capillaire ne
renfermait pas de fractions lourdes, notamment asphaltenes,
aucun dépdét ne se formerait dans ledit conduit et la différence
de pression AP augmenterait de fagon réguliere avec le débit
de liquide soutiré, c'est-a-dire avec la vitesse de déplacement
du piston. La courbe représentative de la variation de la
différence de pression AP en fonction de la vitesse V aurait
1'allure réguliére de la courbe pointillée 20 de la figure 2a,
sur laquelle le point C donne la position du point de bulle.

En revanche, lorsque le fluide entrant dans le conduit
capillaire renferme des fractions lourdes, notamment
asphalténes, a l'état dissous et/ou a l’état colloidal stable,
la chute de pression en sortie du conduit capillaire se
traduit par une diminution de 1la solubilité des fractions
lourdes, notamment asphalténes, dans le fluide traversant le
conduit capillaire. Lorsque le seuil de saturation est atteint,
les fractions lourdes, notamment asphaltenes, floculent et se
déposent sur la paroi interne du conduit capillaire et
également sur la phase stationnaire, lorsqu'elle est présente,

et colmatent ledit conduit. Du fait du colmatage du conduit
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capillaire par les fractions lourdes, notamment asphalténes, la
grandeur AP ne suit plus la méme loi de variation en fonction
de la vitesse V qu'avant le colmatage et augmente beaucoup plus
rapidement. Il en résulte un changement de pente au point B,
sur la courbe de la figure 2a représentant la variation de la
différence de pression AP en fonction de la vitesse V, entre
la partie 21 de ladite courbe correspondant a la situation
avant colmatage du conduit capillaire 3 et la partie 22 de
cette courbe correspondant & la situation apres colmatage.

La pression Py déterminée, & partir de la valeur (AP)gq
au point B (point de dépdt) de la courbe, par la relation Pgq =
Pe - (AP)gq, ol Pe représente la pression du liguide dans 1la
chambre d'entrée 1, définit la pression de dépdt des fractions
lourdes, notamment asphaltenes, a la température d'opération
pour le fluide étudié, ladite pression caractérisant le seuil
de dépdt des fractions lourdes, notamment asphalténes,
contenues dans ledit fluide.

On peut encore envisager d’augmenter par paliers le
débit de 1liquide soutiré par 1le conduit capillaire. En
1’absence d’un colmatage du capillaire résultant du dépdt de
fractions lourdes, la différence de pression AP prend une
valeur sensiblement constante & chagque palier de débit. Par
contre, lorsque les fractions lourdes, notamment asphaltenes,
commencent & se déposer, on observe une instabilité de la
différence de pression AP, c’est-a-dire une augmentation de
cette différence avec le temps pour un palier de débit donne.
Ce comportement peut é&tre mis en évidence en enregistrant la
différence de pression AP en fonction du temps. Sur
1’ enregistrement obtenu, qui a une allure de courbe étagée
similaire & celle représentée sur la figure 3a, on peut encore
définir une valeur (AP)g, au point D de la courbe étagée qui
correspond au début du premier palier d’ instabilité de pression
25i. Cette valeur (AP)yq permet, comme indiqué plus haut, de
définir la pression Py de dépdbt des fractions lourdes,
notamment asphalténes, & la température d'opération pour le
fluide étudié, qui caractérise le seuil de dépdt des fractions
lourdes, notamment asphalténes, contenues dans ledit fluide.

Dans une variante, on utilisait un dispositif similaire

4 celui représenté sur la figure 4, qui différe du dispositif
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schématisé sur la figure 1 en constituant la chambre de sortie
2 et ses équipements par la portion aval 30 du conduit
capillaire 3, équipée d’une vanne 31 de régulation de pression,
commandée par un régulateur 32 a consigne variable, d’un
capteur de pression 33, connecté par une sortie 34 au
régulateur et & 1l’enregistreur 13, et d'un débitmetre 35,
disposé en amont de la vanne 31 et connecté par une sortie 36
audit enregistreur. L’entrée de la vanne 31 représente la
sortie 5 du conduit capillaire.

Le dispositif de la figure 4 fonctionne de maniere
analogue au dispositif de la figure 1. La pression Pg dans la
portion aval 30 du conduit capillaire 3, qui joue le rdle de
chambre de sortie, est ajustée initialement a une valeur
légérement inférieure & celle de la pression du fluide
remplissant la chambre d'entrée 1. En actionnant la vanne 31,
on diminue progressivement la pression Pg du fluide de maniere
4 créer un écoulement a débit croissant dans le conduit
capillaire 3. On mesure la pression et le débit de liquide dans
la portion 30 du conduit capillaire 3, a l’entrée de la vanne
31, & l'aide du capteur de pression 33 et du débitmetre 35,
respectivement. Les signaux 34 et 36, délivrés, respectivement,
par le capteur de pression 33 et le débitmetre 35, sont
enregistrés dans le systéme enregistreur 13, lequel systéme
élabore, entre autres, une courbe telle que celle montrée sur
la figure 2b et représentant la variation du débit D de
liquide, s’écoulant par le conduit capillaire 3, en fonction de
la différence AP entre les pressions du fluide respectivement
3 l'entrée 4 et a la sortie 5 du conduit capillaire. On
pourrait encore former une courbe équivalente en représentant
la variation du débit D de liguide, s’écoulant par le conduit
capillaire 3, en fonction de la pression Ps du fluide a la
sortie 5 du conduit capillaire.

Si 1le fluide traversant le conduit capillaire ne
renfermait pas de fractions lourdes, notamment asphalténes,
aucun dépdét ne se formerait dans ledit conduit et le débit de
liquide s’écoulant par ledit conduit augmenterait de fagon
réguliére avec la différence de pression AP. La courbe
représentative de la variation du débit de liquide, s’écoulant

par le conduit capillaire 3, en fonction de la différence de
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pression AP aurait 1l'allure réguliere de la courbe pointillée
40 de la figure 2b, sur laquelle le point C donne la position
du point de bulle.

En revanche, lorsque le fluide entrant dans le conduit
capillaire renferme des fractions lourdes, notamment
asphalténes, a l'état dissous et/ou a l’etat colloidal stable,
la chute de pression en sortie du conduit capillaire se
traduit par une diminution de la solubilité des fractions
lourdes, notamment asphalténes, dans le fluide traversant le
conduit capillaire. Lorsque le seuil de saturation est atteint,
les fractions lourdes, notamment asphalténes, floculent et se
déposent sur la paroili interne du conduit capillaire et
également sur la phase stationnaire, lorsqu'elle est présente,
et colmatent ledit conduit. Du fait du colmatage du conduit
capillaire par les fractions lourdes, notamment asphalteénes, le
débit de liquide s’écoulant par ce conduit ne suit plus la méme
loi de variation en fonction de la grandeur AP qu'avant le
colmatage et augmente moins rapidement. Il en résulte, sur la
courbe de la figure 2b représentant la variation du débit D de
liquide, s’écoulant par le conduit capillaire 3, en fonction de
la différence de pression AP, un changement de pente au point
E entre la partie 41 de ladite courbe correspondant a la
situation avant colmatage du conduit capillaire 3 et la partie
42 de cette courbe correspondant a la situation apres
colmatage.

La pression Py déterminée, a partir de la valeur (AP)g
au point E (point de dépdt) de la courbe, par la relation Pgq =
Pe - (AP)gq, ol Pe représente la pression du liquide dans la
chambre d'entrée 1, définit la pression de dépdt des fractions
lourdes, notamment asphalténes, a la température d'opération
pour le fluide étudié, ladite pression caractérisant le seuil
de dépoét des fractions lourdes, notamment  asphalténes,
contenues dans ledit fluide.

On peut encore envisager d’augmenter par paliers la
différence AP entre les pressions du fluide respectivement a
l'entrée 4 et & la sortie 5 du conduit capillaire. En 1’absence
d’un colmatage du capillaire résultant du dépdt de fractions
lourdes, le débit de liquide soutiré par le conduit capillaire

3 prend une valeur sensiblement constante a chaque palier de



10

15

20

25

30

35

2800875

16
AP. Par contre, lorsque les fractions lourdes, notamment
asphaltenes, commencent a se déposer, on observe une

instabilité du débit, c’est-a-dire une diminution dudit débit
avec le temps pour un palier de AP donne. Ce comportement peut
atre mis en évidence en enregistrant le débit D de liquide
soutiré par le conduit capillaire 3 en fonction du temps. Sur
1’enregistrement obtenu, qui a une allure de courbe étagée
similaire & celle représentée sur la figure 3b, on peut encore
définir une valeur (AP)y, au point F de la courbe étagée qui
correspond au début du premier palier d’instabilité de débit
45i. Cette valeur (AP)q permet, comme indiqué plus haut, de
définir la pression Py de dépdt des fractions lourdes,
notamment asphalténes, a la température d'opération pour le
fluide étudié, qui caractérise le seuil de dépdt des fractions
lourdes, notamment asphaltenes, contenues dans ledit fluide.

A partir des courbes utilisées pour définir la pression
de dépdt des fractions lourdes, on peut également obtenir une
indication de la rapidité du dépét desdites fractions lourdes.
Comme on peut le voir par exemple sur la courbe de la figure 2a
ou sur la courbe de 1la figure 2b, la portion de courbe
commencant au point correspondant a la pression de dépdt des
fractions lourdes, par exemple portion 22 sur la figure Za ou
portion 42 sur la figure 2b, a une pente gquil augmente (portion
22) ou qui diminue (portion 42) au fur et a mesure du colmatage
du conduit capillaire 3 par les fractions lourdes qui s’y
déposent. En conséquence, la vitesse de variation de la pente
de la portion de courbe commencant au point correspondant a la
pression de dépdt des fractions lourdes, par exemple vitesse
d’ augmentation de la pente de la portion 22 sur la figure 2a ou
vitesse de diminution de la pente de la portion 42 sur la
figure 2b, fournit une indication sur la rapidité du dépdt des
fractions lourdes dans le conduit capillaire 3, le dépdt étant
d’ autant plus rapide que ladite vitesse est élevée.

Le dispositif représenté sur la figure 5 comporte une
chambre d'entrée 1 pour un liquide, une chambre de sortie 2
pour un liquide et un conduit capillaire 3, 1ledit conduit
capillaire présentant une entrée 4 et une sortie 5 et étant
connecté, par son entrée, a la chambre d'entrée et, par sa

sortie, & la chambre de sortie.
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La chambre d'entrée 1 <consiste en une chambre
cylindrique, dans laquelle coulisse un piston 50, qui est
prolongé par une tige 51 associée a un systeme d'entrainement
52 comportant un moteur et permettant un entrainement en
translation du piston. La chambre 1 est en outre équipée d’un
conduit 53 pourvu d’une vanne de fermeture 54, pour
1" introduction de 1l’échantillon de fluide a étudier, et d’un
capteur de pression 55. Un régulateur 56 en liaison avec le
systéme 52 d'entrainement du piston en translation et recevant
des informations du capteur de pression 55 contrdle la vitesse
de déplacement du piston, de maniere a maintenir la pression du
fluide dans la chambre 1 & une valeur prédéterminée.

Le conduit capillaire 3 est <choisi, comme 1indiqué
précédemment, pour étre apte a générer une chute de pression
entre son entrée et sa sortie au moins égale a la différence
entre la pression du liquide dans la chambre d'entrée et la
pression de bulle de ce liquide. Le conduit capillaire 3 peut
é&tre rempli d'une phase stationnaire ou au contraire é&tre
exempt d'une telle phase et, dans 1l'un ou l'autre cas, il
présente un volume de vide ayant une valeur telle que précisée
plus haut.

La chambre de sortie 2 <consiste en une chambre
cylindrique, dans lagquelle <coulisse un piston 8, qui est
prolongé par une tige 9 associée a un systéme d'entrainement 10
comportant un moteur et permettant un entrainement en
translation du piston a vitesse imposée croissant en continu ou
par paliers, ce qui correspond & un soutirage de fluide hors du
capillaire 3 avec un débit imposé croissant en continu ou par
paliers. La chambre 2 est équipée d'un capteur de pression 11
et le systéme d'entrainement du piston en translation est
associé & un capteur 12 pour la mesure de la vitesse de
déplacement du piston, laquelle vitesse est fonction du débit
de liquide soutiré et, par exemple proportionnelle a ce débit.
La chambre 2 est munie également d’un conduit 57 pourvu d’une
vanne de fermeture 58, pour 1l’introduction de 1liquide dans
ladite chambre.

Dans une variante, le piston est entrainé, non plus
pour assurer un soutirage de liquide hors du conduit capillaire

a vitesse imposée, mais pour assurer un soutirage de liguide
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hors du conduit capillaire & pression imposée, décroissant en
continu ou par paliers. Pour ce faire, par exemple, un
régulateur 59 en liaison avec le systeme 10 d'entrainement du
piston 8 en translation et recevant des informations du capteur
de pression 11 contrdle le déplacement du piston, de manieére a
assurer la décroissance de la pression du fluide dans la
chambre 2 selon le profil déterminé.

Le dispositif est associé & un systéme d'enregistrement
13, auquel sont connectés, par leurs sorties respectives 14 et
15, le capteur de pression 11 et le capteur 12 de vitesse de
déplacement du piston ou de débit, lequel systéme
d'enregistrement produit des enregistrements, en fonction du
temps, desdites pression et vitesse ou débit et/ou produit un
diagramme de la variation de la différence de pression AP
entre les preséions dans les chambres d’entrée et de sortie,
c’est-a-dire la différence de pression entre l’entrée et la
sortie du conduit capillaire, en fonction du temps ou de ladite
vitesse ou un diagramme de la variation du débit de liquide
soutiré en fonction du temps ou de la grandeur AP.

Le dispositif, qui vient d'étre décrit, est utilisable
comme indiqué ci-aprés pour une détermination en laboratoire du
seuil de dépdt des fractions lourdes, notamment asphaltenes
contenues, & l'état dissous et/ou a 1l’état colloidal, dans un
fluide hydrocarboné ligquide sous pression élevée produit par un
puits foré dans un gisement d'hydrocarbures.

Pour ce faire, le conduit capillaire 3 et la chambre de
sortie 2 sont remplis d'un solvant des fractions lourdes,
notamment asphalténes, introduit par 1le conduit 57 de la
chambre 2.

Un échantillon du fluide hydrocarboné renfermant des
fractions lourdes et notamment des asphalténes est introduit,
par le conduit 53, dans la chambre d’entrée 1 et la pression du
fluide dans ladite chambre est ajustée a la valeur désirée, par
exemple égale & la pression prévalant dans le puits renfermant
le fluide hydrocarboné a étudier.

Le dispositif est placé dans une enceinte thermostatée,
non représentée sur la figure 5, assurant son maintien a la
température choisie, par exemple égale a la température du

fluide en fond de puits.
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La pression dans la chambre de sortie 2 est alors
ajustée, par déplacement du piston 8, a une valeur égale a
celle de la pression du fluide remplissant la chambre d'entrée
1.

Au moyen du systéme d'entrainement 10, le piston 8,
dont la position détermine le volume de la chambre 2, est alors
déplacé dans le sens d'une augmentation du volume de la chambre
de sortie 2, de maniére a créer un écoulement de fluide en
continu dans le conduit capillaire 3. Le déplacement du piston
est contrdlé pour assurer un soutirage de liquide hors du
conduit capillaire soit & débit croissant en continu ou par
paliers selon un profil imposé, soit a pression décroissant en
continu ou par paliers selon un profil imposé.

Le déplacement du piston entraine une chute progressive
de la pression du liquide dans la chambre de sortie 2, c'est-a-
dire a la sortie du conduit capillaire 3. On mesure la pression
dans la chambre 2, a l'aide du capteur de pression 11, ainsi
que la vitesse de déplacement du piston 8, a l'aide du capteur
de vitesse 12, laquelle vitesse est fonction du débit de fluide
traversant le conduit capillaire et, par exemple
proportionnelle a ce débit. Les signaux 14 respectivement 15,
délivrés par le capteur de pression 11 et le capteur de vitesse
12, sont enregistrés dans un systéme enregistreur 13, lequel
systéme élabore, entre autres, des courbe comparables a celles
représentées sur les figures 2a, 2b, 3a et 3b discutées plus
haut

Le dispositif de la figure 5 peut étre avantageusement
utilisé pour évaluer 1l'efficacité d’un additif a inhiber ou a
retarder la formation des dépdts de fractions lourdes contenues
dans un fluide hydrocarboné liquide extrait d’un gisement. Pour
ce faire, en opérant dans des conditions de pression et de
température représentatives de celles du gisement, on injecte
des quantités déterminées de 1’additif dans un échantillon du
fluide hydrocarboné & étudier, avant 1’ introduction dudit
échantillon dans la chambre d’entrée 1 du dispositif, et 1l’on
met ensuite en oeuvre la méthode selon 1’invention dans ledit
dispositif comme indiqué plus haut, pour produire les courbes
utilisées pour définir la pression de dépdt des fractions

lourdes. L'’efficacité de 1’additif peut alors étre évaluée a
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deux niveaux, & savoir (i) au niveau du déplacement du point
des courbes correspondant a la pression de dépdt des fractions
lourdes et (ii) au niveau de la rapidité des dépdts, mesurée
par la vitesse de variation de la pente de la portion de courbe
commencant audit point correspondant & la pression de dépdt des
fractions lourdes.

Ainsi, lorsque la présence d’un additif dans le fluide
étudié conduit & un déplacement du points B sur la figure 2a, E
sur la figure 2b, D sur la figure 3a et F sur la figure 3b,
vers des AP supérieurs, ceci signifie que cet additif joue un
réle favorable sur 1’élargissement de la plage de pressions
pour laquelle les fractions lourdes restent a l'état dissous
et/ou a 1'état colloidal stable dans ledit fluide.

D’autre part, la diminution de la vitesse de variation
de la pente de 1la portion de courbe commencant au point
correspondant a la pression de dépdt des fractions lourdes, par
exemple vitesse d’augmentation de la pente de la portion 22 sur
la figure 2a ou vitesse de diminution de la pente de la portion
42 sur la figure 2b, traduilt également 1l’effet favorable de
17additif & inhiber ou & retarder la formation des dépdts de

fractions lourdes contenues dans le fluide.
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REVENDICATIONS

1 - Méthode de détermination du seuil de dépdt des
fractions lourdes contenues a l'état dissous et/ou a 1'état
colloidal stable dans un fluide hydrocarboné liquide,

caractérisée en ce qu'elle consiste a

- amener un échantillon dudit fluide, maintenu sous
une pression et a une température constantes et telles que les
fractions lourdes présentes dans ledit échantillon de fluide
soient & 1'état dissous et/ou & 1l’état colloidal stable, a
l'entrée d'un passage capillaire comportant une entrée et une
sortie et apte a générer une chute de pression entre entrée et
sortie au moins égale a la différence entre la pression de
1'échantillon de fluide et la pression de bulle dudit
échantillon,

- établir une pression initiale de fluide en sortie du
passage capillaire, égale a la pression de 1'échantillon de
fluide amené a l'entrée dudit passage,

- générer, en opérant a température constante égale a
la température de 1l'échantillon de fluide, un écoulement du
fluide liquide, & débit croissant, a travers le passage
capillaire, Jjusqu’ad ce que la pression en sortie du passage
capillaire ait chuté de la pression de départ a une pression
prédéterminée supérieure a la pression de bulle de
1'échantillon,

- mesurer la différence AP entre la pression du fluide
a4 l’entrée du passage capillaire et la pression Ps du fluide en
sortie dudit passage capillaire et/ou ladite pression de sortie
Ps, ainsi gu'une grandeur D représentative du débit de liquide
s’écoulant par le passage capillaire,

-~ détecter un infléchissement significatif de 1la
variation de 1l’une des grandeurs AP et D en fonction du temps
ou en fonction de 1’autre grandeur ou d’une grandeur
représentative de cette autre grandeur, et

- définir comme pression de dépdt des fractions lourdes
a la température d'opération, pour le fluide hydrocarboné
liquide soumis & l'essai, la pression de fluide en sortie du

passage capillaire qui correspond a un début dudit
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infléchissement, cette pression caractérisant le seuil de dépdt
des fractions lourdes pour ledit fluide.

2 - Méthode selon la revendication 1, caractérisée en
ce que le ©passage capillaire est rempli d'une phase
stationnaire.

3 - Méthode selon la revendication 1 ou 2, caractérisée
en ce gue le passage capillaire présente un volume de vide
compris entre 1 pl et 5000 pl et plus particulierement allant
de 10 pl a 100 pl.

4 - Méthode selon l'une des revendications 1 a 3,
caractérisée en ce que la pression de 1l'échantillon liguide
amené a l'entrée du passage capillaire est comprise entre 5 bar
et 1500 bar.

5 - Méthode selon 1l'une des revendications 1 a 4,
caractérisée en ce que le volume d’échantillon liquide balayant
le passage capillaire, au cours de l’opération, représente 50 a
500 000 et de préférence 10 000 a 100 000 fois le volume de
vide dudit passage capillaire.

6 - Méthode selon l'une des revendications 1 a 5,
caractérisée en ce que les deux dernieres étapes de la méthode
sont réalisées en représentant, sous la forme d'une courbe, la
variation de 1l’une des grandeurs AP et D en fonction du temps
ou en fonction de 1’autre grandeur ou d’une grandeur
représentative de cette autre grandeur, et en définissant comme
pression de dépdét des fractions lourdes a la température
d'opération, pour le fluide hydrocarboné liquide soumis a
l'essai, la pression de fluide en sortie du passage capillaire
gqul correspond a un début de changement de la pente de la
courbe de variation de la grandeurs AP ou de la grandeur D.

7 - Méthode selon la revendication 6, caractérisée en
ce que 1l'on génére l’écoulement de liquide , a débit croissant,
a travers le passage capillaire en faisant décroitre la
pression Ps en sortie du passage capillaire, en continu ou par
paliers, selon un profil prédéterminé en fonction du temps et
en ce que l'’on enregistre la variation de la grandeur D,
représentative du débit de liquide s’écoulant par le passage
capillaire, en fonction du temps, lorsque la pression Ps
décroit par paliers, ou en fonction de AP ou de Ps, lorsque la

pression Ps décroit en continu, pour preduire la courbe a
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partir de laquelle on définit 1la pression de dépdt des
fractions lourdes.

8- Méthode selon la revendication 7, caractérisée en ce
que la décroissance de la pression en sortie du passage
capillaire est réalisée avec une vitesse comprise entre 0,1 et
50 bar par minute et allant plus spécialement de 0,5 a 10 bar
par minute.

9 - Méthode selon la revendication 6, caractérisée en
ce que l’on génére 1l’écoulement, & débit croissant, a travers
le passage capillaire en soutirant le liquide a la sortie dudit
passage capillaire, avec un débit croissant en continu ou par
paliers, selon une loil prédéterminée en fonction du temps et
1’on enregistre la variation de la grandeur AP, représentative
de la différence entre la pression du fluide a 1l’'entrée du
passage capillaire et la pression Ps du fluide en sortie dudit
passage capillaire, en fonction du temps, lorsque le débit de
liquide soutiré croit par paliers, ou en fonction de la
grandeur D, lorsque ledit débit croit en continu, pour produire
la courbe & partir de laquelle on définit la pression de dépdt
des fractions lourdes.

10 - Méthode selon 1'une des revendications 1 a 9,
caractérisée en ce gu'elle est mise en oeuvre in situ au sein
du fluide Thydrocarboné liquide renfermant des fractions
lourdes, notamment asphalténes, & l'état dissous et/ou a 1l’état
colloidal, 1'entrée du passage capillaire étant alors
directement au contact dudit fluide.

11 Dispositif de détermination du seuil de floculation
des fractions lourdes, contenues a 1'état dissous et/ou a
17état colloldal, dans un fluide hydrocarboné liquide,
caractérisé en ce gqu'il comporte

- une chambre d'entrée (1) pour un liquide, équipée de
moyens (6) d'amenée et de maintien a pression constante dudit
liguide dans ladite chambre,

- une chambre de sortie (2), équipée de moyens (8, 9
10)assurant la génération d’un écoulement de liquide, a débit
croissant, et permettant d’imposer audit écoulement un débit ou
une pression variant en continu ou par paliers, et munie de

moyens de mesure de la pression (11) du liguide dans cette
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chambre et d’une grandeur D représentative du débit (12) de
liquide en écoulement,

- un conduit capillaire (3) présentant une entrée (4)
et une sortie (5) et connecté, par son entrée, & la chambre
d'entrée (1) et, par sa sortie, a la chambre de sortie (2),
ledit conduit capillaire étant apte a générer une chute de
pression entre son entrée et sa sortie au moins égale a la
différence entre la pression du liquide dans la chambre
d'entrée et la pression de bulle de ce liquide.

12 - Dispositif selon la revendication 11, caractérisé
en ce qu'il comporte des moyens de maintien a température
constante de ses éléments.

13 - Dispositif selon la revendication 11 ou 12,
caractérisé en ce que le conduit capillaire est rempli d'une
phase stationnaire.

14 - Dispositif selon 1l'une des revendications 11 a 13,
caractérisé en ce que le conduit capillaire présente un volume
de vide compris entre 1 pl et 5000 pl et plus particuliérement
allant de 10 pl et 100 upl.

15 - Dispositif selon 1l’une des revendications 11 a 14,
caractérisé en ce que les moyens, qui équipent la chambre de
sortie et assurent un écoulement de liquide a débit croissant
en continu ou par paliers, consistent en moyens (8,9,10) de
soutirage de liquide a débit aval contrdlé et croissant en
continu ou par paliers ou en moyens (31,32) de soutirage a
pression aval contrélée et décroissant en continu ou par
paliers.

16 - Dispositif selon la revendication 15, caractérisé
en ce que la chambre de sortie, équipée de moyens de soutirage
de liquide & débit contrdlé et croissant en continu ou par
paliers, est constituée d’une chambre cylindrique dans laquelle
coulisse un piston (8), qui se déplace en translation sous
17action d’un systéme d'entrainement (9, 10) agencé pour opérer
4 vitesse croissant en continu ou par paliers ou par
application d’une pression décroissant en continu ou par
paliers, ladite chambre étant équipée d'un capteur (11) de
pression et de moyens (12) de mesure de la vitesse de

déplacement du piston, laquelle vitesse est fonction du débit
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de liquide soutiré et, en particulier, proportionnelle audit
débit.

17 - Dispositif selon la revendication 15, caractérisé
en ce que la chambre de sortie et ses équipements consistent en
la portion aval (30) du conduit capillaire (5), gqui est équipée
d’une wvanne (31) de régulation de pression, commandée par un
régulateur (32) a consigne variable, d’un capteur de pression
(33) connecté au régulateur et d’un débitmetre (35), disposé en
amont de la vanne, l’entrée de ladite vanne représentant la
sortie (5)du conduit capillaire.

18 - Dispositif selon 1'une des revendications 11 a 17,
caractérisé en ce qu'il comporte des moyens additionnels(13)
associés aux moyens (11, 33) de mesure de pression dans la
chambre de sortie et aux moyens (12, 35) de mesure de la
grandeur D représentative du débit de liquide et agencés pour
détecter un infléchissement significatif de la wvariation de
1’une des grandeurs AP et D en fonction du temps ou en
fonction de 1l’autre grandeur ou d'une grandeur représentative
de cette autre grandeur, la grandeur AP représentant la
différence de pression entre les pressions dans les chambres
d’entrée et de sortie.

19 - Dispositif selon la revendication 18, caractérisé
en ce que lesdits moyens additionnels (13), associés aux moyens
de mesure de pression dans la chambre de sortie et aux moyens
de mesure de la grandeur D représentative du débit de liguide,
comprennent des moyens d’ enregistrement produisant des
enregistrements, en fonction du temps, desdites pression et
grandeur représentative du débit et/ou produisant une courbe de
variation de la grandeur AP en fonction de ladite grandeur D
ou en fonction du temps ou une courbe de variation de ladite
grandeur D en fonction du temps ou en fonction de AP ou de la
pression Ps dans la chambre sortie.

20 - Dispositif selon l'une des revendications 11 a 19,
caractérisé en ce que la chambre d'entrée (1) du dispositif
présente une extrémité ouverte (6) a l'opposé de l'entrée du
conduit capillaire, ce qui tient lieu de moyens d'amenée et de
maintien & pression constante du liquide contenu dans ladite
chambre, lorsque cette chambre est immergée dans le fluide

hydrocarboné liquide.
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21 - Dispositif selon la revendication 20, caractérisé
en ce qu'un filtre (7) est interposé entre l'extrémité ouverte
(6) de la chambre d'entrée (1) et l'entrée (4) du conduit
capillaire(3).

22 - Dispositif selon la revendication 20 ou 21,
caractérisé en ce qu'il est intégré dans un échantillonneur de
fond susceptible d'étre descendu dans un puits produisant le
fluide hydrocarboné renfermant des fractions lourdes, notamment
asphalténes, de telle sorte que 1l'extrémité ouverte (6) de 1la

chambre d'entrée (1) soit apparente.
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