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Résumé

La plasticité des minéraux aux conditions pressbtempérature du manteau supérieur terrestre
joue un roéle majeur dans les grand processus fegctant la dynamique de lintérieur de la TerresLe
propriétés des minéraux du manteau restent cepentEnconnues a ce jour. L'objectif de ce travat e
d’étudier la déformation sous pression des clinopdnes (au travers du diopside), qui sont un des

constituants majeur du manteau supérieur.

Des monaocristaux orientés et des polycristauxidpsiie ont été déformés dans les conditions de
pression du manteau supérieur et pour des tempgsatamprises entre 1000°C et 1400°C. Les expé&senc
de déformation ont été réalisées en presse mullisere de type D-DIA couplée a un rayonnement
synchrotron permettant la mesure situ de la contrainte et de la déformation. Les mictmstires des

échantillons aprés déformation ont été caracté&rieaeVlicroscopie Electronique en Transmission.

Les données mécaniques nous ont permis de déterhailoi rhéologique de haute pression pour les
systémes 2<1100}. A haute pression et haute température, les aglishts 12<110> et [001] sont
dominants. Les glissements [100] et [010], plusfidiément activables a basse pression et haute

température, le restent a haute pression.

Des modélisations VPSC basées sur nos résultptgimentaux rendent parfaitement compte des
textures observées dans nos polycristaux déformgérimentalement comme de celles des échantillons
déformés naturellement. Les clinopyroxénes ont @aeod a réduire I'anisotropie sismique du manteau

supérieur.
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Abstract

The plasticity of minerals under Earth’'s upper tlenonditions plays a major role in the processes
that affect the dynamics of the Earth's interioheTproperties of mantle minerals are still not well
constrained. The purpose of this work is to stuay deformation of clinopyroxenes (taking diopsideaa

proxy) under pressure since they are a major ¢aesti of the upper mantle.

Oriented single-crystals as well as polycristalsdmpside were deformed under upper mantle
pressures and temperatures. Deformation experirhents been conducted using a D-DIA multi-anvil pres
coupled with synchrotron radiation in order to penmfi in situ stress and strain measurements. The

microstructures of deformed samples were charaetthy Transmission Electron Microscopy.

Mechanical data have enabled us to determineittepnessure rheological law for ¥ <110}
glide systems. At high pressure and temperatures130> and [001] slips are dominant while [100] and
[010] slips remain the hardest slip systems.

VPSC modelling based on our experimental resyjteeawell with the textures observed in our
experimentally deformed polycrystals as well asséhin naturally deformed samples. We conclude that

clinopyroxenes tend to reduce the upper mantlerseianisotropy.
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Introduction
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Les manifestations géologiques qui ont lieu autfase de la Terre comme la tectonique des plaques,
le volcanisme et I'activité sismique sont la consgge directe des mouvements et processus quteaftec
I'intérieur de la Terre. Le moteur de la dynamigleela Terre est lié a I'évacuation de sa chalderrie dont
une des sources est la désintégration radioactiveedains éléments (U, K, Th). La compréhensiead
convection du manteau, principal phénomene resptms la géodynamique terrestre reste un des>enjeu

majeurs de la géophysique.

La structure interne de la Terre est connue grd@uale des ondes sismiques de compression et de
cisaillement. En effet, leurs vitesses sont fomctie la densité et des propriétés élastiques ddériaux
gu’'elles traversent. L'étude des sauts de vitesseoddes sismiques a révélé la présence de disgiv@si a
lintérieur de la Terre et a permis d'individualisées différentes enveloppes que nous connaissons

aujourd’hui (Preliminary Reference Earth Model, &gzonski et Anderson, 1981) :
e la croQte a une épaisseur de 5 a 70 km selon g@stlocéanique ou continentale.

« Le manteau est divisé en deux parties, le mantgagrigur jusqu’a 410 km et le manteau inférieur qui

s’étend de 670 km a 2900 km. Ces deux partiesssatrées par une zone de transition.

* Le noyau est constitué d’'une enveloppe externédéde 2900 km a 5100 km dans laquelle les ondes de
cisaillement S ne se propagent pas, et d'une gsailide qui s’étend jusqu’au centre de la Terr@206

km.

La sismologie nous donne également des informatiom les mouvements qui ont eu lieu dans le
manteau grace a I'étude de Il'anisotropie des ormsiE®iques. L'anisotropie du manteau supérieur est
généralement interprétée comme étant la conséquimientations cristallographiques préférentieliées
a la déformation plastique des minéraux. Une ma#lecompréhension de la dynamique du manteau passe
donc par I'observation et I'étude des phénoménesudace ainsi que dans nos connaissances des&péspr

physiques des minéraux qui le compose.

Cependant les ondes sismiques ne permettent pasrdaindre avec précision la composition
chimique du manteau. Il existe un modéle de contipasglobale proposé par Green et Ringwood, (1963),
appelé modéle pyrolitique. Ce modeéle basé surtiekeé pétrologiques des basaltes et des dunitesepde
prédire une composition minéralogique du mantegérseur correspondant a environ 60% d’olivine, 30%

de pyroxénes (orthopyroxénes 20%, clinopyroxénés) ¥ 10% d’une phase alumineuse.

Les clinopyroxenes, sont une des phases majeuregdteau supérieur et restent trés peu étudiés a
I'exception des omphacites présentes dans lesitsdoddien gqu'ils soient moins abondants que lioky
leur forte anisotropie élastique (Mainprice et &@Q00) en font des objets d'études particulierement

intéressants lorsque I'on cherche a interpréteid@ropie sismique du manteau supérieur.

© 2009 Tous droits réserves. -3- http://doc.univ-lille1.fr
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La rhéologie des matériaux de la Terre profontkngtemps été hors de portée des expériences de
laboratoire. Les récents développements des macki@eléformation permettent aujourd’hui d’étudeer |
déformation plastique des minéraux aux conditioeaspression et de température du manteau supérieur.
Dans cette étude, nous avons choisi de nous israda déformation sous pression du diopsideesfuie
meilleur représentant de la famille des clinopyr®s de par sa structure et son abondance. Les
caractéristiques des clinopyroxénes dont le digpstdes études expérimentales dont ils ont ébgelfsont
présentées dans le Chapitre | de ce document. bei@h Il est consacré a la présentation des tqubai
expérimentales de déformation sous pression wgiskans cette étude. Les résultats de nos expesielec
déformation ainsi que l'analyse des microstructudes échantillons sont présentés dans le Chapitre |
Enfin, le Chapitre 1V, nous permet de discuter aemncées dans le domaine des expériences de déforma
sous pression, des propriétés mécaniques du deopsides microstructures observées et de prédester

implications de notre étude sur I'anisotropie stpmei du manteau supérieur.

© 2009 Tous droits réserves. -4 - http://doc.univ-lille1.fr
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Chapitre |: Présentation et données

rhéologiques
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Diopside : présentation et données rhéologiques

| — Cristallochimie des clinopyroxenes

Les pyroxénes sont des inosilicates c’est a disesilicates a chaines simples de,Siflentées selon
la direction [001] du cristal quelle que soit lausture du pyroxene considéré. La formule générald étre
exprimée sous la forme XY&)s ou X et Y sont des cations, avec X représentantdaMrt’, F&*, Mg et
Li et Y représentant M, F&*, Mg, F€*,Al, Cr et Ti.

Ces substitutions cationiques permettent de foumegrand nombre de solutions solides dans le
systéme ternaire MBi,Os (enstatite, En) — 8,05 (ferrosilite, Fs) — C#&5,05 (wollastonite, Wo) (Figure
l.1a).

Cependant les pyroxénes prépondérants sur temtegéonéralement représentés par un quadrilatéere,
défini par les pbles CaMg®ds (diopside) — CaFegDs (hedenbergite) — M&i,Os (enstatite) — F&Si,Og
(ferrosilite) (Figure 1.1a et Figure 1.2).

Ca:5iz06 (Wo) (Wo, En, Fs)
a /N b Ca-Mg-Fe
pyroxénes
/ \
/ \
/ Wollastonite \
/ \
50/ \
45 /_Diopside | Hedenbergite\ . e
Omphacite Augite
Augite
20 20
/ Pigeonite \ / Jadéite Aegirine \
5
/ Enstatite | Ferrosilite N\ - Peroror
Mg25i206 (Ens) Fe:Si20s (Fs) NaAlSi:0s (1d) MNaFe ™' Six0a(Ac)

Figure 1.1 : Compositions et nomenclature des pgres a) dans le systéme Ca — Mg —Fe, avec le dat@de
des pyroxenes définis par les pbles Diopside-Héghgite-Enstatite-Ferrosilite b) dans le systéma-{dg-Fe)
—Na-Fé".

La famille des pyroxenes est composée de deuxgoupes que sont les clinopyroxénes et les
orthopyroxenes, différentiés respectivement parslestructures monoclinique et orthorhombique. Les
orthopyroxenes correspondent essentiellement ansengle de compositions simples comprises dans la
solution solide enstatite-ferrosilite (Figure |.lah opposition avec les clinopyroxénes, qui s@fing par
une large gamme de compositions chimiques possifles compositions correspondent a des solutions
solides entre la jadéite, 'aégirine et 'omphadns le systéme (Ca-Mg-Fe) — Na ='Fet la pigeonite,
l'augite, I'hédenbergite et le diopside dans letéye Ca-Mg-Fe (Figure |.1a et b). Cependant, cktriere
solution solide n’est pas continue. En effet ilstaiun domaine d’immiscibilité a basse températtee la

pigeonite et I'augite qui disparait pour les doreaide hautes températures.

-7 -
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Les clinopyroxenes cristallisent dans le systémaaulinique défini par un angleproche de 106°
mais sont caractérisés par des groupes d’espaffésedis dus a la distorsion des chaines tétradesiq
induite par la substitution des cations. Le grodfespaceC2/c est le plus commun et correspond a la
géométrie classique des pyroxénes. Il caractéesephases contenues dans la solution solide despsid
hédenbergite-augite. La structut@/c reste également possible pour la pigeonite maikesent pour des
températures supérieures a 900°C. Pour des tempEganférieures, le groupe d’espace $e2dc. Enfin,
en ce qui concerne le systeme omphacite-jadéisyntetrie est réduite et le groupe d’espace cooresamt
estP2/n

Bien que tous ces clinopyroxénes soient préseams des roches ayant des modes de formation
différents, il est possible de définir une gamme cdenposition pour les pyroxenes terrestres les plus
communs. Les clinopyroxenes les plus abondantsldaysteme Mg-Fe-Ca ont des compositions chimiques

comprises entre les pdles diopside et hédenbdFjdare 1.2).

Dans cette étude nous avons choisi de nous isg#rasix clinopyroxénes et il parait donc naturel de
choisir un représentant de ce sous-groupe parmmileéraux les plus abondants dans les roches tteses
Notre choix pour cette étude s’est porté sur I@slite qui est un trés bon candidat de par sa catigmsen
effet il ne contient pas ou peu de fer et il eltieement abondant dans les roches terrestreplu3e bien
que la littérature sur la déformation des clinopges soit peu abondante, ce minéral reste pasnplies

étudiés de son groupe.

/ Wo \
Diopside / Hedenbergite

Augite
/ Pigeonite \
[
N W
Ens Fs

Figure 1.2: Les clinopyroxénes dans les system@sM@-Fe. Les zones grisées représentent les

compositions chimiques approximatives des clinogmes terrestres les plus abondants.

Le diopside a pour formule chimique MgC#%i |l cristallise dans le systéme monoclinique et so
groupe d’espace efl2/c. La maille élémentaire du diopside est représégtée 1.3a. Ses parametres de
maille & température ambiante et 1 atm sont &5 A, b =8,92 A etc = 5,25 A, pt= 105,86°. Une maille
de diopside contient quatre unités formulairessiieate a chaine simple est constitué de huiadétres par
maille avec deux types de sites octaédriques MW Ztoccupés respectivement par le magnésium et le
calcium. Les tétraedres sont reliés de proche eohpr par un de leur sommet occupé par un atome

d’'oxygene. Chaque tétraedre gifartage donc avec les tétraedres voisins deurslexg/genes présents a

-8-
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Diopside : présentation et données rhéologiques

ses sommets. lIs forment donc des chaines;)Sifaralléle a I'axe [001] du cristal et dont la bdsechaque
tétraedre est quasiment parallele au plan (001jistance de répétition suivant la longueur desnelsaest
d’environ 5,2 A ce qui permet de définir le paramét de la maille (Figure 1.3b). Ces chaines tétigées
sont reliées latéralement par des chaines d’oasembntenant les cations M en coordinance 6 owe8. L
cations M des couches octaédrique peuvent occufféredites positions M1 et M2. Les atomes en M1 se
trouvent entre les sommets des chaines; &iGrs que les atomes en M2 se situent entre leagss. En

général les gros cations tels que Ca ou Na sentlace les sites M2 comme c’est le cas pour le dizp
(Figure 1.3c).

Une nomenclature pour décrire la structure desxgyres a été introduite par Cameron et Papike,
(1981), de maniere a pouvoir comparer plus facilgnhes pyroxénes a chaines simples et doublese Cett
méthode consiste a représenter la forme qui appgarsfue I'on relie deux paires de tétraedres epps en
passant par les sites M1 situés entre les sonohastsétraedres. On obtient alors une forme erfongde
selon l'axe c, qui est appelée "lI-beam" (Figurec)l.dans cette projection, les unités "l-beam" sont
arrangées dans la méme position quelle soit latsteidu pyroxene considérée.

a b e

el ln °<>c Kﬁy@

M2
£ &
L b

!% ® ¢ uu ¢
lle 0 @ AN AVWVAA .

Figure 1.3 : a) : Maille élémentaire du diopsideqgpetée parallelement & [001], b) : Chaine de téthass

asinf
>
e )
’QQ’
& )

b -

asinl

~

SiO; paralléle a 'axe ¢ du cristal et c) : Structurau dliopside projetée parallélement a [001] (d'apres

Cameron et Papike, 1981). Les parties grisées sgmient la projection des unités "I-beam".
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|I-Plasticité du diopside

lI-1-Les systémes de glissement attendus

[1-1-1-Les plans de glissement

Pour identifier les systemes de glissement passithhns le diopside, il faut considérer sa stractur
Les plans de glissement ne peuvent étre que das gla sont liés entre eux par peu de liaisons igloes
ou par des liaisons atomiques faibles, de maniéngamniser I'énergie mise en ceuvre pendant le gismnt.
Les liaisons atomiques les plus fortes sont lasdres les plus courtes. Les constantes de fordeaiden
peuvent étre estimées en fonction de la distanceépare les atomes. Hill et al., (1994), ont ddieé que
ces constantes de force de liaison notggsentre deux atomes M-X, dépendent de la longuela daison

Rux entre ces deux atomes selon I'équation :
Fux = 7,5.10 (Rwx) o @

Les constantes de forces correspondantes auxedifés liaisons dans le diopside sont présentées

dans le tableau ci-dessous :

Liaison | Longueur de la liaison (A) | Constante de force de liaison (N /m)
1,59 613
Si-0 1,61 573
1,72 401
2,04 160
Mg-0O 2,05 155
2,12 130
2,36 73
Ca-0 2,38 69
2,60 43

Tableau I.1 : Longueurs des liaisons atomiquestuts des forces de liaisons pour le diopside.

Les liaisons Si-O sont les plus fortes. Couper titsaedres SiQdemande donc une énergie
beaucoup plus importante (Durinck et al, 2005). plesis de glissement activables seront, par coeséqu
des plans cristallographiques qui ne coupent pasHaines de tétraédres. La figure 1.4 montre qus tb

diopside ces plans sont (100), (010) et la famdilgplans équivalents {110}.
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asinfd

Figure 1.4 : La structure du diopside (C2/c) pr@etselon [001] et les plans de glissement attendus

[I1-1-2-Les vecteurs de Burgers

Les systemes de glissement correspondent auxpptits vecteurs de Burgers possibles c’est a dire
aux translations de réseau les plus petites, coetedans les plans de glissement identifiés postriature

C2/c Les vecteurs de Burgers possibles sont donceletewrs les plus courts a choisir parmi ceux ptésen
dans le tableau suivant :

Vecteurs
de Burgers [001] |1/2<110>

1/2<112>| [010]

112<112> | [100] [101]
Longueur

(en A) 5,25 6,60

7.57 8,92

9,21 9,75 9,75

Tableau 1.2 : Les vecteurs de Burgers dans le dilgpst leurs longueurs respectives

Les vecteurs de Burgers les plus facilement daliagasont donc les vecteurs [001] et ¥2<110>.

[I-2 Les travaux antérieurs

Les études qui ont été menées jusqu’a présentasdéformation des clinopyroxénes sont peu
nombreuses. Elles portent aussi bien sur des dibbiasitdéformés naturellement que sur des monaenist

déformés expérimentalement. Quelle que soit 'aggiles clinopyroxenes étudiés, on peut distingeax d
grands domaines de déformation :

-11 -
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« un domaine de haute température qui impliqufarmation par glissement des dislocations
suivant divers plans cristallographiques ainsi lguecristallisation dynamique.
* un domaine de basse température et/ou de forteagaietdans lequel prédomine le maclage

mécanique dont le mécanisme est maintenant détaillé

[1-2-1-Le maclage mécanigue

Les deux systemes de maclage mécanique dangidBoont été identifiés pour la premiére fois en
microscopie optigue par Raleigh et Talbot, (196@)ace a des expériences de déformation sur des
échantillons de roches riches en diopside (60%)eapuession hydrostatique de 0,5 GPa, ils ont taiaé
les deux systémes de maclage [001](100) et [100](é€sponsables de la déformation des clinopyraxéne

pour des températures inférieures a 800°C et asfaitesses de déformation.

Une étude structurale, effectuée sur des polgenstle diopside déformés a 400°C, & une pression
de 1,6 GPa et pour une vitesse de déformationotéré de 10 s*, a permis a Kirby et Christie (1977) de
mettre en évidence que les deux systemes de mastagait étre produit par un cisaillement de vecteu
C/2des couches octaédriques dans le plan (100) emttades réarrangements des couches tétraédriques
adjacentes. Les macles (100) seraient donc la goasée d’'un cisaillement de vectel? dans (100). Cette
dissociation des dislocations [001] en deux paesetiéepend du sens de cisaillement de la contrdas le
plan de macle ce qui permet d'interdire ou d’asgrile maclage en orientant convenablement les
échantillons (Figure 1.5). Le systéme de macle J@W1) résulterait quant a lui d'un mécanisme dage

suivant le plan (001).

maclage

anti-maclage
trace de
(100)

trace de
(001)

[100

trace de trace de
(110) 110)

Figure 1.5 : Projection stéréographique dans I'héptiere inférieur montrant les directions de conites

axiales pour autoriser ou interdire le maclage.

Avé Lallemant, (1978), réalisa des études de d#&ton sur monocristaux de diopside orientés de

maniére a favoriser le maclage. Ces expérienctesteées en appareil de Griggs a une pressionsdéPa
-12 -
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ont permis de mettre en évidence une limite du pim&me de maclage mécanique comprise entre 800° et

1050 °C pour des vitesses de déformation respectinede 10 et 10° s™.

Une autre étude portant sur la déformation deanistaux de diopside et d’hédenbergite a été
menée par Kollé et Blacic, (1982). Toutes leurséeigmces ont été réalisées dans un appareil dg<Gsmus
une pression de confinement de 1 GPa, pour desttatnpes comprises entre 400°C et 1200°C et paur de

vitesses de déformation allant de“1a8 10° s

Cette étude montre que le maclage mécanique est
indépendant de la température entre 400 et 850°@: dh vitesse de déformation entre*1& 10° s™.
Cependant il est activé pour des contraintes résotle 100 MPa pour le diopside et de 140 MPa pour
I'hédenbergite. Pour des températures comprises 880°C et 1000°C pour le diopside et des temp¥asit
supérieures a 1000°C pour I'hédenbergite, la dédition des clinopyroxénes se fait par glissementipies

de dislocations et devient fortement dépendanta tampérature et de la vitesse de déformation.

Ces observations ont été confirmées par Kirby einknberg, (1984), dans une étude détaillée
effectuée sur la déformation de clinopyroxéniteissdan appareil de Griggs. Les conditions expérialest
correspondent a des températures de 400° a 900%€ HI00° a 1200°C avec respectivement NaCl et NaF
comme milieu de confinement. L'intérét de I'étudside dans I'exploration de l'influence de la pressie
confinement, de la température et de la vitessdédiermation sur les microstructures des clinopynese
déformés. Les conclusions de cette étude confirmesntésultats obtenus par Kollé et Blacic, (1982)ur
une pression de confinement de 1,5 GPa, on vod#rajipe deux régimes de déformations différentsur p
des températures inférieures a 800°C et des faitesses de déformation, le maclage mécanique est
prépondérant alors que pour des températures életédes vitesses de déformation plus lentes, quitssi

systemes de glissement dominent la déformation.

Ce phénomene de maclage dans le plan (100) gsbrpiérant dans les échantillons naturels et
déformés expérimentalement (Raleigh et Talbot, 1B&By et Christie, 1977). Les macles (001) seient
principalement dans les échantillons de diopsidesée et lunaire choqués (Hornemann et Mille®1]) @t
dans les météorites (Leroux et al., 2004), bierltps apparaissent exceptionnellement comme défamnma

parasite en bout d’éprouvette dans les essais ehingade Griggs (Avé Lallemant, 1978) .

[I1-2-2-Les systemes de glissement observés

[I-2-2-1-Dans les échantillons naturels

La déformation et les microstructures des clinoggnes ont été en majorité étudiées dans des
roches métamorphiques. Cependant, il existe de rembs roches riches en clinopyroxénes formées de
maniéres trés différentes. Le paragraphe suivaatli@éorievement les modes de gisement possities [ps

clinopyroxénes ainsi que les études réaliséessunatériaux naturels.

Le manteau a la composition des péridotites. Casaosont un assemblage minéralogique d’olivine
d’orthopyroxene, de clinopyroxene et d'une phasenaleuse représentée par les plagioclases pour des

pressions < 1 GPa, par le spinelle pour des pmressiomprises entre 1 et 2,5 GPa et par du grenatdas

-13 -
© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



. . , . , , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Diopside : présentation et données rhéologiques

pressions supérieures a 2,5 GPa. Les proportidativess des ces phases varient considérablement en
fonction du taux de fusion subi par les péridotites effet, lors de la fusion les phases alumineatdes
clinopyroxénes entrent préférentiellement dansdeide. Un manteau primitif "modéle" correspondesd
proportions de ~ 60% d’olivine, de ~ 20% d’orthapygnes, de ~ 10% de clinopyroxenes et de ~ 10% de
phase alumineuse, alors qu’'un manteau ayant sshtiade& de fusion importants est quasiment dépodevu
phases alumineuses et de clinopyroxénes. Dans heeea supérieur primitif, le clinopyroxéne, qui est
I'objet de notre étude, est un constituant secoadd@ependant, en fonction du type de gisement, ses
proportions peuvent varier fortement de 5 a 20%stldonc normal de trouver des quantités impatadée
clinopyroxéne dans des roches correspondantes raategaux de manteau remonté a la surface. Cesgoch
sont soit des ophiolites, morceau de crolte océanixhumée par mouvements tectoniques sur uneecroQt
continentale pendant un épisode orogénique, ssitxdaolites, correspondant & des morceaux de mantea
arrachés et remontés en surface dans les badalitissa(formés a des profondeurs de 80 a 100 knjans

les kimberlites (formées a des profondeurs de 2580@& km). Bien que ces roches contiennent des
clinopyroxénes, la prédominance de l'olivine damgnanteau, nous a conduit dans les derniéres aidnée
privilégier I'étude de celle-ci et les données &@xises sur la déformation des clinopyroxénes au deices
roches reste trés peu nombreuses (Avé Lallemaii8)1€ependant, il existe dans les conditions mess
température du manteau supérieur, des roches esselles le clinopyroxene est prédominant et dtara
donc la déformation : il s’agit des éclogites. ©atges roches magmatiques basiques métamorpliagss
les conditions du faciés éclogitique (haute presbiaute température). Elles sont composées d’onitphie
grenat et de quartz et/ou de rutile. Parmi ces rain€ I'omphacite est un clinopyroxéne de compositi
riche en sodium qui correspond a une solution ecadidtre les pbles diopside (CaMg%) - hédenbergite
(CaFeSiOg) - jadéite (NaAISIOg). Il cristallise dans le systéme monoclinique @b groupe d’espace est
P2/n Les données existantes sur la déformation nétudels clinopyroxénes qui seront détaillées dans la

partie suivante proviennent de I'étude des ompesadans les éclogites.

L’ensemble des travaux des vingt cing derniéreséas a permis d’étudier les fabriques des
omphacites déformées naturellement et présentémtéarieur des éclogites et ce pour des éclogites
d’origines diverses (Alpes, Norvége, Espagne, MalChine) et donc formées a des conditions de ipress
(1 & 4 GPa) et de température (500 a 900°C) diffésedans le faciés éclogitique.

Les résultats des études montrent que le gregaepr en forte proportion dans ces roches (de 20 a
60 %) se comporte comme un corps rigide et queéfardhation est accommodée par l'autre minéral
majoritaire qui est 'omphacite. Cette déformatiui a lieu pendant le métamorphisme éclogitiquetéhau
pression haute température est caractérisée parnetion d'une fabrique dans les clinopyroxénea. L
fabrique que I'on retrouve majoritairement dans degphacites et les augites correspond a une fabriqu
(010) qui correspond a une concentration des p@i#8) perpendiculairement a la foliation et uneeor
concentration des axes [001] parallélement a kation(Van Roermund et Boland, 1981; Van Roermund,
1983; Buatier et al., 1991; Skrotzki, 1994; Godard/an Roermund, 1995; Bascou et al, 2001; Breeker
al, 2002). Les observations au Microscope Optidd®) et en Microscopie Electronique en Transmission
(MET) dans ces études ont permis de montrer queiteipal mécanisme de déformation est le fluage pa
-14 -
© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



. . , . , , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Diopside : présentation et données rhéologiques

dislocations. Il est mis en évidence par la présetecdislocations de vecteurs de Burgers [001] €110>.
Les vecteurs de Burgers ¥ <112> ont été régulianemeservés (Van Roermund et Boland, 1981; Van
Roermund, 1983; Skrotzki, 1994; Godard et Van Roeanl995)et sont attribuées a la réaction [001] + %
<110> = ¥ <112>Enfin les vecteurs de Burgers [010], [101], [11%£]011] et Y2[101] n'ont été que tres
rarement observés (Philippot et Van Roermund, 198®@ptzki, 1994; Miiller et al, 2004). Les systérdes

glissement les plus fréquents sont donc % <1Jli!D>][, [001]{110} et [001](100). Cependant ces sysés

de glissement prépondérants devraient étre consppete [001](010) pour former la fabrique (010). €@r
systéme de glissement n’'a pas été observé. L’éledBascou et al , (2001), a permis de réconciésr |
observations de fabrique et de systéme de glisdegnéne a une étude d’orientations préférentialles
omphacites dans des éclogites d'origine diverses lpatechnique d’EBSD (Electron BackScatter
Diffraction) et a une simulation numérique VPSC q86Plastic Self-Consistent). Les résultats de la
simulation permettent de reproduire I'orientatia@fprentielle de 'omphacite et ce, sans activesylstéme

de glissement [001](010), ce qui confirme que &atation préférentielle des omphacites est bigadaltat

de I'activation des systémes de glissement listésguemment.

L'ensemble des systémes de glissement observédemgchantillons naturels de clinopyroxéne est

résumé dans le tableau 1.3 page suivante.
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Tableau | .3 : Systemes de glissements et vealeuBsirgers mis en évidence dans les échantillohgela

d’omphacite et d’augite

-16 -

http://doc.univ-lille1.fr

eserves.

© 2009 Tous droits r



. . , . , , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Diopside : présentation et données rhéologiques

[I-2-2-2-Dans les polycristaux déformés expérimiameent

De nombreuses études sur la déformation expériteede polycristaux de clinopyroxéne ont été
menées dans les trente dernieres années. Cepesgales quelques une présentent une caractérishon
microstructures responsables de la déformationsNweons choisi de ne présenter ici, que les résulis
études accompagnées d'une caractérisation desm®stde glissement. Les données mécaniques sont

rassemblées dans la partie II-2-3 de ce chapitre.

Avé Lallemant, (1978), a étudié la déformation webstérite (62% clinopyroxéne et 38%
orthopyroxéne) pour des températures de 1000°@A@°C2, sous une pression de confinement de 1 GPa et
pour des vitesses de déformation d€4a0’ s*. La déformation des échantillons de webstéritectfiée a
haute température favorise le glissement selorpties cristallographiques multiples et la recrisation
dynamique, mais I'observation montre que le macldges le plan (100) reste présent localement. La
caractérisation des systémes de glissement afétéugfe de maniére indirecte par I'observationldelles

de déformation en microscopie optique. Les systedesglissement identifiés dans cette étude sont

[001](100), [110}111} et [001](010). Cependant cette méthode de caraetéon des systémes de
glissement peut comporter des erreurs de I'ordr@tedans l'identification des plans et des ditdi de

glissement.

Ces observations ont été confirmées en partiel'¢arde de Boland et Tullis, (1986), sur des
polycristaux de diopside déformés a des tempémtleed00°C a 1270°C, pour une pression de confineme
de 0,3 GPa et une vitesse de déformation de I'atdr&0® s*. Les vecteurs de glissement observés en MET
sont ¥2[110] et [001] et %4[112] qui avaient déja ébservé dans des échantillons d’omphacite déformés

naturellement par Van Roermund et Boland, (1981).

Une étude plus récente de Zhang et al., (2006}amosur la déformation d’omphacite dans des
gammes de températures comprises entre 1000°@etAZous des pressions de confinement de 3 GPa et

pour des vitesses de déformation allant d& 40L0° s* rejoint les conclusions apportées par Boland et

Tullis, (1986). Les systemes de glissement prédanmiicaractérisés dans cette étude sont 1/z<]fl(li)},{
[001{110} et [001](100) ce qui concorde parfaitemeavec les systémes mis en évidence dans les

omphacites déformées naturellement.

Les systemes de glissement observés pour des rigtdyx de clinopyroxénes déformés

expérimentalement sont présentés dans le tabkéaade suivante.
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Tableau 1.4: Systemes de glissement et vecteur8uigers mis en évidence dans les échantillons

polycristallins riches en clinopyroxénes déformédadoratoire

-18 -

http://doc.univ-lille1.fr

© 2009 Tous droits réservés.



. . , . , , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Diopside : présentation et données rhéologiques

[I-2-2-3-Dans les monocristaux déformés expérinmentant

Contrairement aux études sur polycristaux, ceflegant sur la déformation de monocristaux
permettent de solliciter préférentiellement un tusigurs systémes de glissement en choisissaigrtation
de [I'échantillon monocristallin. La déformation dmonocristaux de diopside est relativement peu
documentée. Jusque dans les années 90, le sednsyde glissement clairement identifié pour desdsas
températures et/ou des fortes vitesses de défamain plus du maclage mécanique, était [001](1KRONE
et Blacic, 1983). Cependant d’autres systemesidgseghent ont été suggérés notamment par Avé Laliema
(1978), a partir d'une étude sur des diopsides mwstallins déformés en machine de Griggs sous une
pression de confinement de 0,5 a 1,5 GPa. Daréclentillons orientés de maniére a interdire lelaggs

pour des températures supérieures a 850°C et teeseide déformation de I'ordre de®1® 10* s*, les

clinopyroxénes se déforment par glissements maHipkt les systémes 1/2<11(ﬁ1 }, ¥<110>(001),
[001](010) et [201](102) ont été identifiés par roecopie optique dans les échantillons déformégirdi
1.6).

Le début des années 90, a été marquée par lagmadiine étude compléete sur la déformation de
monocristaux de diopside a pression ambiante eadactérisation des microstructures responsablda de
déformation plastique (Raterron et Jaoul, 1991riinegt al., 1991; Ingrin et al., 1992; Raterron929Jaoul
et Raterron, 1994; Raterron et al., 1994). Des raipées de déformation en machine de fluage ont été
réalisées dans le but d'identifier les systemegylissement opérant dans le diopside. Pour celarguat
orientations cristallographiques ont été testéesaeiére a pouvoir étudier tous les systémes deeagtient
activables. Cette étude peut étre séparée en datiiegpen fonction des gammes de températures dans

lesquelles les expériences de déformation onteeu li

Pour des températures comprises entre 800 et 90a8€n et al., 1992), sous une pression de
confinement de 0,75 GPa et pour une vitesse derdéfion de 1,5.10s?, 'observation des microstructures
par MET a permis de montrer que le systeme deeglieat [001](100) était le plus facilement activadlec
une contrainte critique projetée de 60 MPa. Catigrainte critique projetée est également appelR8T
(Critical Resolved Shear Stress). Les systemediskegent [100](010) et 1/z<110§ip } sont aussi activées
mais nécessitent des contraintes projetées plusrienges de I'ordre de 200 MPa. Le systéme deggtisat
[001](010) reste trés minoritaire et I'activatior §001]{110} n’apparait pas, contrairement aux étud
menées sur les omphacites déformées naturelleMantRoermund et Boland, 1981; Van Roermund, 1983;
Skrotzki, 1994; Godard et Van Roermund 1995).

Pour des températures supérieures a 1000°C, deecnigiaux orientés de maniére a activer les

systémes 1/z<110>]@0} et a empécher le maclage mécanique ont étérrdés avec des vitesses de

déformation comprises entre 2216t 4.10" s et & pression ambiante (Raterron et Jaoul, 198ferRn et

al, 1994). L'étude par MET montre que les systémegylissement 1/z<1102i0 }sont prédominants par
rapport au systéme [001](100) (figure 1.6).
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Température Maclage | Glissement des dislocations Références
L |
1 Avé Lallemant, 1978
I 2 Kollé et Blacic, 1982 et 1983
400°C 2
I Ingrin et al., 1992
[001](100) I 3 Raterron, 1991
[001](100)
Raterron et Jaoul, 1991
4 Ingrin etal., 1991
o Raterron et al., 1994
800°c I | 5 | [001)(100)
| [001](100) 100](010), 1/2<110>{110}
(170)(110) | [0011(100) 3
1000°C [1101(110)
I [119][001]
[001](100)
| "r2o0110102)
1/2 <110>{110}
| [001]{110},[001](100)
4
1400°C I

Figure 1.6 : Systémes de glissements identifiés des échantillons monocristallins de diopside défes
expérimentalement pour des pressions maximales3&Ra. Les systémes de glissement soulignés sont

ceux les plus actifs.

Les données mécaniques obtenues dans ces étutlepeirnis de déterminer des lois de
comportement pour caractériser l'activité de caegaie ces systémes de glissement. Un phénoméne de
fusion partielle précoce a également été mis eteérgie. Ces deux aspects seront développés dariteldes

ce document.

[1-2-3-Données rhéologigues existantes

Parmi les études réalisées sur la déformatiorcli@spyroxénes et détaillées dans les paragraphes
précédents, trés peu consistent simultanément en camactérisation des microstructures et en une
détermination des données mécaniques. Cependaogu@fant ces travaux avec ceux portant sur laeseul
étude des propriétés mécaniques des clinopyroxéress,possible d’avoir une vision plus complégeleur

rhéologie.

Le tableau 1.5 résume les données mécaniques udstegrace a des études de déformation

expérimentales sur des polycristaux et des mortaasgie diopside.
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Tableau 1.5: Données rhéologiques existantes ssr polycristaux et monocristaux de clinopyroxénes

€s expérimentalement
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[I-2-3-1-La fusion du diopside

La température de fusion du péle pur diopsidedest392°C a 1 atm et augmente avec la pression
comme représentée sur la figure 1.7. Bien qued@fuincongruente du diopside n'a pas été démopivée
des températures inférieures a 1350°C, un phénon@gsion partielle précoce a été mis en évidgace
Raterron et Jaoul, (1991) et Ingrin et al., (19%¢tte fusion précoce, dépendante de la pressidielfma
d’oxygene, apparait plus de 200°C au dessous dlusalu diopside a 1 atm. Elle apparait sous ladotde
petites gouttelettes dans la matrice du cristal dabord, trés riches en silice puis s’équilibréentement
pour former un liquide silicaté plus complexe. Wwaibn partielle précoce affectant fortement leppéés
macroscopique du diopside, la déformation du da®psi donc été caractérisée par deux loi rhéologique

haute température I'une dans le régime sans ptéapl’'autre avec précipité.

Bien que la fusion partielle précoce ait été olasgrour des pressions de confinement de 300 MPa
(Boland et Tullis, 1986) et jusqu'a 1,5 GPa dans denocristaux pour une température supérieure a
1250°C (Raterron, 1992), les conditions expérinlentae notre étude ne permettent pas I'appariten d
fusion partielle précoce. De plus, I'étude microsturale des échantillons déformés n'a pas réviaée

présence de précipités caractéristiques de larfysdielle précoce.

2400
A
2200 g Liquide
e e m Williams et Kennedy, 1969
®
2000 = . o e lrifune et Ohtani, 1986
[ ]
= -]
& m e A Shen et Lazor, 1995
qJ p—
E 1800 a® Raterron et al, 1994
.g ’ ae Solide | sans fusi.on parti.elle pré{coce
5 1600 F - m avec fusion partielle précoce
o
]
1400
e - conditions de
1200 .n cette étude
o
1 1 1 1 ]
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Pression (GPa)

Figure 1.7 : Températures de fusion du pble purpdide en fonction de la pression obtenues
expérimentalement par différents auteurs.

-22 .
© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



. . , . , , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Diopside : présentation et données rhéologiques

[I-2-3-2-L’effet de I'eau sur le comportement méapre des clinopyroxenes

Les clinopyroxénes sont, parmi les minéraux prdpents du manteau supérieur, ceux pouvant
incorporer la plus grande quantité de groupemehtgB2Il et Rossman, 1992). Les études réaliséetesur
clinopyroxénes ont permis de mettre en évidencetefesurs en OH de 41200 HFSD pour les xénolites
présents dans les kimberlites (Smyth et al., 1%Kogby et al., 1990), de 49300 Hi%0D dans les
clinopyroxénes synthétiques (Skogby, 1994) et dé087H/10Si dans les éclogites (Katayama et
Nakashima, 2003).

Dans le régime de déformation par glissement g#gscations, un effet de I'eau sur le comportement
mécanique des clinopyroxénes a été mis en évidearckirby et Kronemberg, (1984). Pour une tempéeatu
de 600°C et une vitesse de déformation de 1%40ils mesurent une diminution de la contrainte
différentielle de 25% entre un échantillon anhyerein échantillon hydraté. Cet effet & été obseorame
étant légerement plus élevé, c’est-a-dire corredg@ona une chute de la contrainte de I'ordre déb4four
une température de 1200°C et une vitesse de déiome I'ordre de 18" (Boland et Tullis, 1986). Dans
cette étude, I'effet de I'adoucissement par I'eaul& conséquence d’une plus grande mobilité dessjde
grains. Dans une étude plus récente réalisée suclid@pyroxénites en conditions saturées en ehan@t
al., (2006) ont déterminé que pour une température,contrainte et une pression données les éltbasti
saturés se déforment cent fois plus vite que learédlons anhydres. En comparant les lois rhéolags
déterminées pour les clinopyroxénites et pour tdgapistaux d’olivine en conditions anhydres etusées en
eau pour une température de 1200°C et une predsi®00 MPa, Chen et al, (2006) attribuent un effet

d’adoucissement par I'eau sur les clinopyroxénas phportant que celui affectant I'olivine.
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| — appareils de déformation sous pression

Bien qu'aujourd’hui encore les expériences en Hatoire se heurtent a des probléemes non résolus
comme la vitesse de déformation, les conditions r@gnent dans les profondeurs de la terre peuvent

aujourd’hui étre reproduites dans leur ensembleege plusieurs techniques (Cordier et al., 200§utei
.1.

s0004=appareil a milieu de confinement gazeux

g
v wn
E S
© =2
a Un
£ [N
R b
=
L&

ma

15 20

Pression (GPa)

Figure 11.1 : Les gammes de pression et de tempégadccessibles par les différents instruments algeh

pression, comparées au géotherme terrestre RDAtatlRpnal Drickamer Apparatus et D-DIA:
Deformation-DIA.

Les machines les plus courantes et les plusadsigpour déformer des roches sous des pressions de
confinement inférieures a 5 GPa sont les machiadsriygs et de Paterson. La méthode consiste ajappl
une pression de confinement hydrostatique sur tnandilion. Un piston supplémentaire et indépendant
permet d'imposer une contrainte différentielle ehclde déformer plastiquement I'échantillon. Da@sype
de machine, la force appliquée sur les pistongastilée en fonction du temps et de la déformattale
pendant que la vitesse de déformation est mainteanstante. Ces appareils peuvent étre divisésex d

catégories en fonction de leurs milieux de confieetisolide (Griggs) ou gazeux (Paterson).

La machine de Griggs (Griggs et al, 1960 et Grid@67) est le résultat de la transformation d’'un
piston cylindre de haute pression classique auguelpiston supplémentaire a été ajouté. Le milieu
transmetteur de pression est un solide de typeaalpyrophyllite. Dans la version initiale conguar p
Griggs, cet appareil permettait de déformer un étillen de 3 a 6 mm de diametre a une pression meei
de 1,5 GPa, et une température de I'ordre de 13008€ inconvénients majeurs de ce type d’appareil a
milieu de confinement solide sont la pré-déformatie I'échantillon pendant la pressurisation itgtizt la

mauvaise précision des mesures de contraintes daefaxte friction qu'exerce le milieu solide swesl
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pistons. Cependant des modifications ultérieureétaut d’abord permis de minimiser les forces detibns

en introduisant NaCl comme milieu transmetteur @sgion et d’étendre la gamme de pressions attdigga
jusqu’a 3,2 GPa (Green et Borch, 1989). Une noeavedirsion de la machine de Griggs a ensuite été
développé par Rybacki et al., (1998), permettantegeusser la limite de pression hydrostatiqueraGRa
pour une température de I'ordre de 1200°C et déestal’échantillons de 6 a 10 mm de longueur paur

diamétre de 3 mm.

La recherche de solutions pour minimiser les inéaients présents dans les machines de Griggs ont
fait apparaitre un appareil fonctionnant sur le mérincipe mais cette fois ci avec un milieu traegeur
de pression gazeux souvent de I'argon, appelé macteé Paterson (Paterson, 1970). Bien que plugimi
en pression pour des raisons de sécurité, en laffetession maximale est de l'ordre de 0,7 GPauie g
correspond a 20 km de profondeur dans la Terrdidation de ces appareils permet d’appliquer une
pression plus hydrostatique sur I'échantillon, daimiser les frictions & moins de 1 MPa et donchtmir
des données rhéologiques de meilleure qualitéétkantillons peuvent faire jusqu’a 30 mm de diagéa

gamme de température s'étend jusqu’a 1300°C ebletsaintes sont limitées a 300 MPa.

Les appareils de Griggs et de Paterson permettgotird’hui de réaliser des expériences en routine
pour des pressions de confinement inférieures & €& qui correspond a des conditions de prestida e
température qui s’étendent jusqu'a une centainekildeneétre de profondeur a lintérieur de la Terre.
Cependant pour accéder expérimentalement a desndiairs plus importantes et donc a des pressiass pl

élevées, il est nécessaire d'utiliser d’autre agifsade haute pression.

Bien que les presses multi-enclumes n'aient pasiételoppées dans le but d’étre utilisée comme
des machines de déformation sous pression, elleseftent aujourd’hui de réaliser des expériences de
déformation pour des pressions allant jusqu’'a 2@ @Pdes températures jusqu’'a 2000°C, ce qui couvre
'ensemble des conditions du manteau terrestreGegen et Borch, 1989; Liebermann et Wang, 1993ar5h
et al., 1994; Weidner, 1998; Cordier et Rubie, 2@drdier et al, 2002; Thurel et Cordier, 2003; ridhuet
al., 2003; Couvy et al., 2004; Couvy, 2005). Cesspes de type Kawai (Kawai et Endo, 1970) sont
constituées de deux niveaux d’enclumes. Le premigrau correspond a des enclumes fixes qui délnite
une cavité cubique dans lequel est inséré le senomdu d’enclumes constitué de huit cubes tronqués
délimitant un volume octaédrique pour I'échantill@ien que couvrant de larges gammes de conditions
pression — température, ces appareils ne permgisntun contrdle individuel de la pression et de la
contrainte différentielle. Pour des pressions gaibles allant jusqu’'a 15 GPa, il existe des apfsade
déformation permettant ce contrdle indépendanagedssion hydrostatique et de la contrainte difféelle
induisant la déformation plastique de I'échantill@es appareils sont le Rotationnal Drickamer Apper
(RDA) et la Deformation-DIA (D-DIA).

Le RDA a été développé par Yamazaki et KaratopI120et correspond a la modification d'un
appareil de type Drickamer. La pression est apgigan rapprochant les deux enclumes opposées et la
déformation de I'échantillon se fait ensuite ersimm correspondant & un cisaillement simple grate a
rotation d’un vérin fixé sur I'enclume supérieu@et appareil permet d’effectuer des expériencesm@n
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impliguant de grandes déformations pour des pressidiant jusqu'a 15 GPa et pour des températwges d
'ordre de 1500°C. Ces caractéristigues sont paditiement intéressantes pour le développement
d’orientations cristallographiques préférentiebessein de I'échantillon pendant la déformatiorpeelant,

cet appareil comporte quelques inconvénients. Toatbord, la contrainte et la déformation varient e
fonction de la distance au centre de rotation etcpaséquent, les mesures de contrainte et dendétion
restent problématiques. De plus, le faible volunge 'dchantillon associé a la présence de plusieurs

composants a proximité de celui-ci peut rendreditgetment des données de diffraction plus complexe.

Le second appareil permettant le contréle séparé pression hydrostatique et de la contrainte
différentielle est une presse multi-enclume équigiéa module de déformation appelé Deformation A.DI
L'ensemble des expériences constituant cette éntleété réalisées grace a cet appareil. Nous désrir
donc dans la partie suivante la "Deformation - Di#insi que les échantillons et la géométrie des

assemblages utilisés.

lI-La "Deformation-DIA"

lI-1-La presse

Des développements récents ont permis d’étendregd@nmes de pression accessibles jusqu’a
environs 10 GPa et pour des températures de 15808C une nouvelle machine de déformation sous

pression appelée : Deformation-DIA (Wang et alQ2d-igure 11.2).

Cette presse multi-enclume est le résultat de ficatibns effectuées sur une machine a
environnement cubique appelé DIA (Osugi et al.4)9Bans la D-DIA, 'assemblage est mis sous poessi
quasi-hydrostatique grace a un veérin hydrauligircjpral qui permet I'avancée simultanée des situanes
en carbure de tungsténe (WC) et/ou en nitrure de bebique (cBN) et/ou en diamants frittés en aunta
direct avec I'échantillon. Le chauffage de I'éclildont se fait grace a un courant circulant entre deux
enclumes verticales au travers d’'un four en grapmiésent dans I'assemblage autour de I'échantilloe
fois les conditions de pression hydrostatique eedgérature imposées a I'assemblage, la paireldiees
verticales avance indépendamment des autres erglgrdee a un vérin hydraulique différentiel, ce qui
permet d’appliquer une contrainte différentiellenBant la progression des enclumes du haut et slleba
quatre enclumes latérales se rétractent simultaméseemaniére a conserver un volume constant et dioa
pression constante. La cellule contenant I'écHantiloue le r6éle de milieu transmetteur de pressioette
technique permet de réaliser des expériences aggovitesses de déformations relativement faibles de
l'ordre de 10 s* sur des échantillons de taille millimétrique. Laesse de déformation ainsi que la
contrainte peuvent étre mesuréesitu par rayonnement synchrotron. Cet aspect seralldéans la suite

de ce chapitre.
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Figure 11.2 : Schéma en coupe de la D-DIA : Lésliles 1 représentent le vérin hydraulique princigtdes
fleches 2 les vérins hydrauliques différentiBlmpres Wang et al, 2003.

lI-2-Les expériences de déformation

[I-2-1-Les échantillons

[I-2-1-1-La composition
Les échantillons ont été carottés dans des troisoaristaux de diopside naturel de qualité gemme.
Les cristaux proviennent de Russie. lls contienmu d'inclusions fluides, réparties de maniére non
homogéne dans les cristaux, ce qui a permis dieedes carottes en minimisant la présence de ces

inclusions.

Le premier monocristal utilisé correspond au ckif¥@2 (Raterron, 1992). Sa composition a été
déterminée par microsonde et les analyses rappogésix oxygénes donnent la formule structurale

suivante :

Cay 960N 9,024MJ0,947F€,043C0,015 T10,002Al 0,008MN0,004Ni0,004S11 99406

Trois autres monocristaux de diopside en plusrdiat P62 ont été utilisés durant cette étuder Leu
composition a été déterminée par microanalyse e ME les analyses rapportées a six oxygenes

correspondent a la formule suivante :

Cay sdV100,99F&,03Cr0,01 Sl2,0506

-30-
© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



. , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Techniques expérimentales

Les échantillons ont été orientés cristallogigpdment au MET. Les trois orientations testéearmtur

cette étude sont présentées ci-dessous.

[1-2-1-2-Les orientations

Les éprouvettes sont des cylindres de 1,4 mmatadtie et dont les longueurs sont comprises entre
0,9 mm et 1,8 mm. Les trois orientations testéesnseappelées [2], [3] et [4] en référence a I'étude
déformation a basse pression de monaocristaux g¢sidi® effectuée par Raterron et Jaoul, (1991);nngr
al., (1991); Ingrin et al., (1992); Raterron, (199Paoul et Raterron, (1994); Raterron et al., 4)96t son
représentées sur la figure 11.3. Les cylindres miée et carottés sont ensuite polis sur les faces

perpendiculaires au grand axe qui correspond & B@xcompression.

[001]

[4]

[3]

[100] [110]

trace de trace de
(170) (110)

Figure 11.3: Projection stéréographiques dans bhiépheére inférieur représentant les directions de

compression pour les orientations déformées duratie étude.

La premiére orientation testée, notée [2], cowadpa une direction de compression paralléle a la

direction [010] du cristal. L’axe de compression @snc perpendiculaire aux directions [100] et [Jo6d

cristal ce qui va avoir pour conséquence l'actoratdes systemes 1/z<110ﬁ§)} avec des facteurs de

Schmid proches du maximum (Tableau II.1 et Fidgu83.

La deuxieéme orientation notée [3] correspond adirection de compression proche de [110]. Elle
permet I'activation des systémes de glissement]{QQ0) et [010](100). Bien que ces deux systemésnso
considérés comme difficilement activables de parsl@rands vecteurs de Burgers, respectivement7de 9
A et 8,92 A, cette orientation permet de leur biter des facteurs de Schmid maximums (Tableawetl.1
Figure 11.3). Cependant, cette géométrie n’intepit I'activation des systémes de glissement [Q00),
[001](010) et [001](110) dont les facteurs de Scheant supérieurs ou égaux a 0,13.
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La derniére orientation notée [4] a pour but dsteeles systéemes de glissements [001](100),
[001](010) et [001](110) en appliqguant une compi@sparalléle a [225], c’est & dire & 50° de I'§8@1] du

cristal et contenue dans le pla(’nio) . Grace a cette géométrie, il n'y a pas datdon possible entre les

dislocations [001] et ¥<110> dans les plans {118} kes systémes de glissement %2 <1]:f]l}} ont un

facteur de Schmid nul (Tableau II.1 et Figure 11.3)

Systeme de Facteur de Schmid
glissement
Orientation [2] Orientation [3] Orientation [4]

attendu
[001](100) 0 0,14 0,36
[001](010) 0 0.13 0,34
[001](110) 0 0,19 0,49
[001](170) 0 0 0
[110](1T0) 0,49 0 0
| ITU]( 110) 0,49 0,09 0,07
[010](100) 0 0,48 0,30
[100](010) 0 0,5 0,20

Tableau Il.1 : Facteurs de Schmid pour les systedeeglissement activés dans les différentes atiens

testées durant cette étude. Le calcul est déwillannexe.

1I-2-1-3-Le chargement des échantillons

Pour les expériences de déformation sur D-DIA &ipu rayonnement synchrotron, I'assemblage
doit comporter d’autres €léments que I'échantilioanocristallin. En effet, la diffraction d’un moristal
en faisceau polychromatique ne permet d'obteniumcliché de point appelé cliché de Laue. Ce cliché
donne des informations sur I'orientation cristatigghigue du monocristal mais ne permet pas de leallas
contraintes. La mesure de contrainte s’effectuecdsr des polycristaux présents dans I'assemblage a
voisinage de I'échantillon. Durant cette étude,ge/cristaux utilisés sont de I'olivine de San IBay du
spinelle et/ou de la forstérite. Pour les étudesrdenocristaux, deux configurations de chargemehété
utilisées (Figure 11.4). La premiere consiste enmonocristal unique de diopside de longueur supégia
1,5 mm encadré a ses deux extrémités par des sbdyot permettant de mesurer les contraintes. tansk
configuration correspond au chargement dans lalleetle deux monocristaux de diopside de longueur
inférieure a 1,1 mm et d'orientations différenteéparés I'un de l'autre par un polycristal. Ceti&thode
permet la comparaison directe des deux orientatiomstallographiques sollicitées dans les mémes
conditions au sein d'un méme assemblage. Dans dex déométries, tous les matériaux au sein de
'assemblage sont séparés les uns des autres pafediles de rhénium. Celles-ci présentent deux
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avantages : premierement, la forte absorption @gmis-X par le rhénium permet de visualiser lesrfates
entre I'échantillon et les autres éléments de larcee de compression sur les radiographies-X; enseis

feuilles métalliques limitent trés fortement leb&@asges chimiques.

1,4 mm 1,4 mm
+—> e

Piston Piston
L. — -alumine — L. — alumine — |

Re 0,025 mm _ S Re 0,025 mm

IO,2 30,7 mm

» — Polycristal —

Monocristal
09a1,1mm
de diopside

A

£ £
£ : £ -
= Monocristal 1,5a418mm = _ Polycristal — | O7211mm
de diopside - 5
"'-..__________________...—‘
- — 7 T T =¥ M ictal
— enocrista 09411 mm
022407 de diopside
0 ,£al,/ mm —
| — Polycristal — | L - - = |
'-.._________—________./ '-.._________—________._a‘
Piston Piston
alumine alumine

Figure I1.4 : Les deux configurations de chargemdss échantillons utilisées durant cette étude.

Durant cette étude, deux expériences de défmmabus pression ont par ailleurs été
réalisées sur des polycristaux de diopside en caasela méme géométrie de chargement que cellét&éc

ci-dessus.

Les assemblages utilisés pour lI'ensemble des riexpés, tant sur monocristaux que sur

polycristaux de diopside, sont présentés dansrteeaivante.

[1-2-2-Les assemblages

Durant cette étude, la totalité des expériencét® aéalisée avec des cubes en bore époxy de ~ 6,15
mm de cbté percés en leurs centres. Ce trou péinsgtrtion des piéces formant 'assemblage cyligaie
qui contient I'échantillon (Figure 11.5). Cet asdalage représenté figure 11.6.a, b et ¢ est commbse
cylindre en nitrure de bore qui contient I'échdatil Le volume disponible a I'intérieur de ce cdia est de
3 mm de hauteur pour 1,4 mm de diametre. Il relgrtique quels que soient les changements effestués
la géométrie des assemblages durant ce travaolDene disponible de plus de 4 mpour I'échantillon
représente pour des expériences de hautes pressiomdume d’échantillon trés important. Le cyliaden
nitrure de bore est entouré d’'un four en graphétiengttant le chauffage de I'échantillon puis d’'ytircdre
en alumine. Il est encadré a ses extrémités par pistons d’alumine poreuse qui permettent d’acconten
la déformation durant la compression a froid etadde limiter la déformation a froid de I'échantilloUn
anneau de graphite entourant chaque piston d’akimparmet une meilleure conduction du courant des
enclumes verticales vers le four.
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Assemblage cylindrique

conte_na{'if f’éc

hantillon

Figure I.5 : Vue d’ensemble de I'assemblage cubiqtilisé pour les expériences en D-DIA

Comme précisé au début de ce paragraphe des icatidiis ont été effectuées sur

I'assemblage au cours de ce travail (Figure ll&@)sdle but de minimiser les forces de frottemeutsein de

I'assemblage et notamment entre les pistons d'aembreuse et 'anneau en alumine placé autouesle c

pistons (Figure 11.6.a). Pour ce faire I'anneaului@ne a été supprimé. Il a été remplacé par dwneitde

bore soit sous la forme d’'un anneau (Figure 11.8ai} en allongeant le cylindre central en nitrdesbore

contenant I'échantillon (Figure 11.6.b).

a I.I

Echantillon

Figure 1.6 : Vue en coupe de la cellule cubiquiéiaéte pour les expériences en D-DIA.

Echantillon

chantillon

] Alumine
I Graphite U5

I Graphite UF4S
[ Nitrure de bore

Le chauffage se fait par I'intermédiaire d’un faytindrique en graphite qui entoure I'ensemble des

pieces constitué de I'échantillon et des pistons.cburant de chauffage est transmis par les enslume

verticales en WC. La température est mesurée gratmux thermocouples latéraux (W3% Re-W25% Re)

insérés dans des trous percés sur les arétes du@eb trous traversent 'ensemble des piecesiqeequet

de mesurer la température au voisinage directédédntillon.

© 2009 Tous droits réservés.
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Figure 1.7 : Courbes de calibration de la tempéna en fonction de la puissance injectée pour un
assemblage cubique de D-DIA. Ce graphe montre @lusi courbes de calibration correspondant a
plusieurs expériences avec des assemblages de wi@odiférente dont les noms sont précisés dans la
légende.

Au cours des expériences, les thermocouples pembde mesure de la température pendant le
chauffage et occasionnellement pendant le déblat déformation car ils ne résistent pas a la dédion de
'assemblage. Pour la suite de I'expérience, apmédéfaillance des thermocouples, le contrle de la
température est effectué a partir des courbes gndsstempérature correspondant au début de I'expai
OU a une expérience précédente réalisée avec omggée d’échantillon identique. Certaines de amsloes
de calibration de la température mesurée par lesnticouples en fonction de la puissance électrique
injectée sont représentées sur la figure 1.7 sgheuvent étre séparées en deux groupes avec clatimear
discriminant, la géométrie des piéces constitu@gsémblage; celles correspondantes aux expériences
Dio08 et Diol2 formant le premier groupe et ceblgmartenant aux expériences Diol7, Dio21l et Dio24
formant le second groupe. Cette différence dangetanétrie de 'assemblage est la cause de la disper
que l'on peut observer entre les courbes correspundux deux groupes. Les variations de calibration
puissance — température observées entre les coatbesin d’'un méme groupe, c’est-a-dire pour un
assemblage identique, sont la conséquence de flarppance des fours et des variations de positian de
thermocouples dans les trous percés sur les adéteabe. De plus, durant I'expérience, la déforomatle
I'assemblage engendre une diminution de I'effidaditi four ce qui va entrainer la baisse de la tesypé
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pour une puissance injectée constante et ce quadiesoit la géométrie de I'assemblage utilisé.eCadtrive
n'est pas visible sur les courbes de calibrationl@zaléfaillance des thermocouples se produit, inerg
dans tous les cas, au tout début de la déformafionr compenser cette dérive qui n’est pas quabléi
dans nos expériences, nous avons choisi de maink@npuissance injectée constante a la valeur
correspondante a la température souhaitée sur dsbeode calibration de l'expérience. Le choix de

I'incertitude sur la température est détaillé diangartie 1-1-1-3 du Chapitre Il de ce document.

[1-2-3-Le déroulement des expériences

Les expériences de déformation se décomposenifiénedtes étapes (Figure 11.8). Une fois la
cellule cubique chargée dans la presse, la moméwession se fait a température ambiante en qoatre
cing heures. Durant cette compression a froid, dee lépoxy constituant le cube ainsi que les pistons
d’alumine poreuse situés de part et d'autre déhiétillon accommodent la déformation et jouentdle de

milieu transmetteur de pression.

Une fois la pression hydrostatique imposée a déthon, la température est augmentée a la vitesse
de ~ 50°C / min. La température est ensuite mairgteén~ 1100°C pendant 30 a 60 minutes de maniere a

relaxer les contraintes dans I'échantillon et aadf la microstructure créée pendant la compressfoid.

L'étape suivante consiste a déformer I'échantiBonitesse de déformation constante. Pour cela, le
flux d’huile injectée dans les vérins différentielst maintenue constant ce qui permet de fairecavdas
enclumes verticales a vitesse constante. La predsidrostatique ne varie pas pendant la déformation
plastigue de I'échantillon car les quatre enclur@érales se rétractent pendant I'avancée des raeslu
verticales. Le contrble du recul des enclumes dégérest alors assuré en maintenant constantedaipn

d’huile du piston principal.

Quand le taux de déformation escompté est attéast, vérins différentiels sont arrétés et
I'alimentation du four est coupée ce qui engendreairoidissement trés rapide de I'échantillon, passe
de plus de 1000°C a moins de 50°C en 2 ou 3 geson

La pression dans les vérins hydrauliques principeiuifférentiels est ensuite diminuée en deux ou
trois heures, pour préserver les enclumes du retdeht des contraintes et pour ne pas introduire une
microstructure correspondant a une éventuelle deftion de I'échantillon a température ambiante panhd

la décompression.

Quand la pression est revenue a I'ambiante, laspreest ouverte ce qui permet de récupérer
I'échantillon. La figure 11.9 montre un échantill@m coupe aprés déformation sous une pressiorGRatet
1400°C et 1200°C. Le monocristal de diopside quiresave au centre de I'assemblage a subi dans cette

expérience une déformation totale de 27 %.
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Figure 11.8 : Les différentes étapes d'une exp&ede déformation sous-pression en D-DIA.

four en graphite cube en bore époxy

monocristal de diopside
polycristaux

feuille de rhénium

Figure 1.9 : Coupe d’'un assemblage de D-DIA copasdant a I'expérience Diol2, apres déformation de
26% a 8 GPa et a deux températures de 1400°Caa°12

-37-
© 2009 Tous droits réserves. http://doc.univ-lille1.fr



. , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Techniques expérimentales

Il — Mesuresn situde la contrainte et de la déformation

Un des grand progres dans le domaine de la défimman presse gros volume sous haute pression
est de pouvoir accéder aujourd’hui a des mesurepiigainte et de déformation situ grace au couplage
de la presse avec un rayonnement synchrotron\{éeglner et al., 1998; Durham et al., 2002; Cheal.gt
2004, Li et al, 2004; Weidner et Li, 2006). La gétrie de la D-DIA permet d’effectuer ce type de ures
in situ. La déformation de I'échantillon peut étreesurée a partir des images de radiographie-Xset le
contraintes sont obtenues grace a de nombreusagasede distance inter-réticulaires effectuéesdssr
plans cristallographiques dans plusieurs directmarsrapport a la direction de la contrainte ppate. Ces
expériences nécessitent de pouvoir coupler unes@gE®s volume équipée d’un module de déformafien (
DIA) avec une source de rayons-X extrémement ietebs tel couplage n’est disponible aujourd’huigqu’
Argone (Advanced Photon Source, APS, Chicago, USA)x la National Synchrotron Light Source
(Brookhaven National Laboratory, BNL, New-York, UpMurant cette étude, I'ensemble des expériences
de déformation avec la D-DIA ont été réalisées lauligne X17B2 a la NSLS (Brookhaven National
Laboratory, New-York). Dans la suite de ce chapitwas détaillerons le dispositif existant sur ctpee de

lumiére et les méthodes de mesiarsitu de la contrainte et de la déformation que nousigwutilisées.

lll-1-Caractéristiques techniques

La géométrie simple de la D-DIA permet de fairsgea un faisceau de rayons-X jusqu’au milieu

cubique qui contient I'échantillon (Figure 11.10).

D-DIA

Rayo
Ns-x di
ffrac tds Fentes

20

Rayons-X transmis

I Rayons-X incidents

Echantillon

Figure 11.10 : Vue de dessus du milieu cubique enant I'échantillon et trajet des rayons-X.

Les expérienceis situ sont réalisées a I'aide d’'un faisceau blanc demay de haute énergie (20 —
130 keV). Des fentes en amont de la presse pembettedéfinir la taille du faisceau de rayons-Xidient
qui vient échantillonner le matériau polycristalli@elles-ci sont actionnées a l'aide de moteursguie
permet de changer leurs positions et la taille alsckau en fonction du type de mesure a effecturer s
I'échantillon. En effet pour acquérir une imagel’dehantillon la taille du faisceau est de I'ordte 2x2 mm

alors que pour la diffraction, le rapprochement féeges permet de définir un faisceau de 106. Four
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collecter le maximum de faisceaux de rayons-X diffés, les deux enclumes arriére par rapport aviéer

du faisceau sont constituées de nitrure de boriguelnui absorbe trés peu les rayons-X.

Les spectres de diffraction sont obtenus gracen &allimateur conique a dispersion d’énergie
derriere lequel se situent quatre détecteurs gexdion d'énergie (Energy Dispersive Spectroméi&rs)
qui sont représentés schématiquement sur la fijure. Le faisceau de rayons-X incident, de longueu
d’'onde variable dans le cas de faisceau blanc, éclairedgriau. Les familles de plan inter-réticulaire
(hkl) en condition de Bragg, c’est a dire formantangled = ~ 3,2°, vont diffracter ce faisceau incidentsLe
rayons-X diffractés sont collectés par quatre détes perpendiculaires (Figure 11.12) :

- Les rayons-X diffractés par les familles de planstallographiques quasi-horizontaux sont collectés
par deux détecteurs dits "verticaux".

- Les rayons-X diffractés par les familles de plaristallographiques quasi-verticaux sont collectés
par deux détecteurs dits "horizontaux".

- Les images de I'échantillon en radiographie-X sienues grace a une caméra CCD qui enregistre

I'image de I'échantillon en lumiere visible a padiun écran fluorescent (cristal de YAG, Yttrium
Aluminium Garnet).

Détecteur Rayons-X diffractés

horizontaux et verticaux

—_
—_

— Faisceau rayons-X
synchrotron

microscope %10 Miroir et cristal de YAG

2nd miroir a l'intérieur du collecteur
a dispersion d'angle

Camera CCD

Figure 11.11 : Systémes de détection de diffractierrayons-X et d’'imagerie sur la ligne X17B2 (NSU¥).
D’aprés Chen et al., 2004.
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Détecteurs
verticaux

Détegteurs o2

horizontaux

Ra
Yons-x incig,
———"Yents

Figure 11.12 : Champ de contrainte et géométrie lddiffraction des rayons-X dans la D-DIA. D’aprés
Chen et al., 2004.

l11-2-Mesure de la déformation

La mesurdn situ de la déformation et le calcul de la vitesse demédtion sont possibles grace a
l'insertion de feuilles de rhénium de part et drautle I'échantillon. Ces feuilles de rhénium de | 2&
d’épaisseur absorbent trés fortement les rayongXqu permet de les voir apparaitre en noir sur les
radiographies de I'échantillon (Figure 11.13). Ge#da ce fort contraste, la variation de longueur de
I’échantillon peut étre déterminée avec une prénisle 4 & 12 microns, tout au long de I'expériedee

déformation. De ce fait, la vitesse de déformaéishcalculée avec une précision de I'ordre desto

‘ ‘ piston d'alumine

poudre

échantillen
monocristallin

piston d'alumine

Figure 11.13: Radiographies-X d'un échantillon (©19) montrant le raccourcissement durant la

déformation. Les feuilles de rhénium servent dequneuirs de déformation.
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[1I-3-Mesure de |la contrainte

[11-3-1-Principe de la mesure de contrainte

La mise sous contrainte de I'échantillon, pendst expériences de déformation, induit une
variation des distances inter-réticulairg, des plans cristallographiques du matériau. Susspestres en
dispersion d’énergie, les variations de distanate-réticulaires se traduisent par un décalageeditre des

pics de diffraction.

Le champ de contrainte dans la D-DIA est modélesé maniére suivante; est parallele a I'axe de
compression vertical, et; et o, sont contenus dans le plan horizontal perpendreula I'axe de
compression. De plus, la géométrie cylindrique égsantillons suggere un champ de contrainte a sigmeét

axiale pour leques; eto, sont égaux.

L'analyse des déformations de réseaux mesuréasdssupressions non-hydrostatiques est détaillée
ci-dessous. L'état de contrainte au centre d’'uraBtiton en compression triaxiale peut étre décosépide

la maniére suivante :

o1 0 O op 0 O -t/3 O 0
gi={ 0 g2 0|={0 ogp O |+l O -t/3 O
0 0 o: 0O 0 op 0 0O 2t/3

ou op est la pression hydrostatique (ou contrainte mogenormale) avew p=1/3(01+203)et t la

contrainte différentielle avet=(os3-01).
Si I'on considére les distances interreticulaites hkl)( la déformation produite par la composante
déviatorique de la contrainte est :

dm (hKl) — dp (hkI)
dp (hkl)

£ (hkl) = 2)

ou dp (hkl)est la distance entre les plans sous pression $tadicues . Une équation décrivant la

déformation des réseaux sous pression non hydmstad été proposée par Singh et al (1998):
dm (hKl) = dp (k) [1+ (1 - 3cos2¢) Q (hkl)] (3)
ou ¢ estI'angle entre la direction principale de lattaintec; et le plan diffractant e@ (hk8st égal a :
Q(hkl) = (t /3)(2* G(hkl) %) (4)
G (hkl) est une fonction des constantes élastiques duimatnsidéré. A partir des équations (2), (3%t (
on obtient égal a :

dv (hKl) - dw (k)

t=2*G (hkl)* N

®)
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ou dv (hkl) et du (hkl)sont les distances inter-réticulaires mesuréeslesirspectres de diffraction-X
collectés respectivement sur les détecteurs velicat horizontaux. La mesure delv  (hid)

d+ (hkl) permet donc celle de ij, connaissanG  (hkl)

[11-3-2-Calcul de la contrainte

Les expériences de déformation réalisées durate étude permettent la mesure situ de la
contrainte. Cette mesure est réalisée grace &kempce de polycristaux de nature différente inséaés
I'assemblage a proximité de I'échantillon monoatigt (Figure 11.13). Le faisceau de rayon-X diffta par
les familles de plans inter-réticulairebkl) en condition de Bragg est collecté par quatreeaiétirs
perpendiculaires deux en positions verticale ekd&uposition horizontale (Figure 11.12) sous lanie de

spectres d’intensité en fonction de I'énergie repnéés sur la figure 11.14.

Spectres d'alumine obtenus sur les détecteur 1 et 4

Détecteur 4

104 113

Détecteur 1

Figure 11.14 : Spectres de diffraction du pistoraldimine du bas collectés sur les détecteurs unrisneg
quatre en noir. Ces spectres correspondent a I'egpée Diol9 a une température de 1100°C et une

pression d’environs 7 GPa apres 21% de déformatitaie du monocristal de diopside.

Ces spectres sont ensuite traités avec un lbgieieraitement, Plot85, ce qui permet de détermine
les distances inter-réticulaires pour chaque plaistatlographique. Ces distances inter-réticulaires
moyennées par couples de détecteurs horizontawettataux permettent de retrouver le volume de ddlen
et de déterminer la pression ainsi que la congarnquelle est soumis chaque plan cristallogeg@hdans
ces conditions de déformation. De nombreuses diftras sont réalisées dans chacun des polycristaux
présents dans I'assemblage pour une températummectvitesse de déformation données. Les résultats
obtenus aprés traitement des données de diffractiomeprésentant la contrainte pour chaque plan

cristallographigue dans les pistons d’alumine ewfion du temps sont représentés dans la figur®. |I.
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Les plans cristallographiques d’'un matériau n’gisteant pas la méme contrainte en fonction de
leurs orientations par rapport a la direction décstation, il est nécessaire de calculer la caintte pour un
grand nombre de plan cristallographique dans urémaat donné pour obtenir une mesure de contrainte |
plus représentative possible de la contrainte @&u de 'assemblage. Dans cette étude, les meswes d
contraintes différentielles et de pressions ontréafisées sur des polycristaux d’alumine, et/ododstérite
et/ou d'olivine de San Carlos et/ou de spinelles plans cristallographiques {104}, {110}, {113}, 3},
{116}, {124} et {030} pour l'alumine, {021}, {101}, {130}, {131} et {112} pour la forstérite, {021},
{111}, {130}, {131}, {112} et {222} pour l'olivine de San Carlos et {220}, {311}, {400}, {511} et {440
pour le spinelle ont été utilisés. Chaque pointmassure de contrainte correspond donc a la moyeese d
contraintes différentielles enregistrées par chdqualle de plans cristallographiques diffractanit sept

valeurs pour I'alumine, six pour la forstérite, pour I'olivine de San Carlos et cing pour le sfime

1300°C 1100°C
*
"
B - ! R
| 1 "
1,54 £, of ot gt l! |
4 = a8 .
' .
g ¢
k_') -
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£ i = 104
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Figure 11.15 : Contraintes calculées en fonction timps dans les pistons d’alumine pour chaque plan
cristallographique dans I'expérience Diol9.

IV— Méthodes d’analyse des échantillons apresrdetton

Des étudepost mortenont été effectuées sur les échantillons défor@és. caractérisations ont eu
pour objectif de mieux appréhender les mécanisneesi@lormations actifs pendant la déformation des
échantillons. Parmi les techniques d’analyse atsdécrites dans la partie suivante, I'analyse[EB®té
réalisée au laboratoire Géosciences a Montpellier.
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IV-1-Microscopie Electronique en Transmission (MET)

IV-1-1-Préparation des échantillons

L’interaction électron-matieére est tres forte. paésseur des échantillons de microscopie en
transmission ne doit donc pas excéder quelquesioestde nanometres de maniére a ce que les ékctro
puissent les traverser. Une tranche de I'échantitiéformé, perpendiculaire a I'axe de compressash,
coupée puis collé sur une lame de verre. Cettehigafine subit alors une abrasion mécanique jasgoé
épaisseur d’environs 30 micrométres puis un pasdsmal (surfagage) est réalisé sur les deux fdees le
but d’obtenir des surfaces sans défaut observablaieroscopie optique. Aprés polissage de I'échianti
fixé sur la lame de verre, une grille de cuivreasltée sur celui-ci qui est séparé de la lame ateevapres
immersion dans de I'éthanol. L’échantillon fixé dargrille de cuivre est amincit ioniguement gr&cen
faisceau d’argon accéléré sous une tension de Blé¢hantillon est abrasé sur ses deux faces avec un
inclinaison du faisceau de 15° par rapport a staserr Apres environ une dizaine d’heures d’amimcismnt,

un trou se forme dans I'échantillon ; les bordselérou correspondant a la zone observable au MET.

IV-1-2-Présentation du microscope

Les observations en microscopie électronique arstission ont été réalisées au centre commun de

Microscopie Electronique a Lille sur microscopeliphiCM30.

Un Microscope Electronique en Transmission estpms@ d'un canon a électrons et de plusieurs
lentilles magnétiques dont la position est fixe sndont les distances focales sont variables. Lscdau
d’électron est produit par le canon (une pointe d d&ns le cas du microscope utilisé). La lentillgeotif
permet d’obtenir une image de I'échantillon qui agtandie plusieurs fois par les lentilles interiagds

pour finalement étre projetée sur un écran flueesc

IV-1-2-1-Les techniques de diffraction électronique

La diffraction en aire sélectionnée (ou SAED :e8&¢d Area Electron Diffraction) est obtenue grace
a un faisceau incident paralléle. L'utilisation a’diaphragme de sélection d’aire permet de choisézone
diffractante au niveau de I'’échantillon. Une padiefaisceau incident est transmis sans étre @ddoié que
'autre partie du faisceau est diffractée par lem réticulaires (hkl) de distance interréticidatk, en
condition de Bragg si I'anglg; entre le faisceau incident et la famille de plémid) est égal a I'angl€g

vérifiant la loi de Bragg :
2xd,, xsind; =nxA (6)

ou A est la longueur d’'onde associée aux électronde Qetrtie de faisceau diffractée correspond a un
faisceau paralléle formant un anglés 2avec le faisceau incident ainsi qu'avec le faiscgansmis. Les
rayons transmis, paralléles a I'axe optique, aius les rayons diffractés, convergent et formestents

dans le plan focal image de I'objectif qui congittile cliché de diffraction de la zone sélectianné
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La diffraction en aire sélectionnée est utiliséaimporienter les échantillons ainsi que pour cdetrd

les conditions de diffraction associées a la foromad'images.

Trace de la famille de plans
réticulaires (hkl} en position
exacte de Bragg

Plan objet

Objectif

Diaphmagme
de sélection

d'aire image

2T |
® L4

- e

I R=2fog

Figure 11.16 : Principe d'utilisation du MET (seula lentille objectif est représentée) en faiscaatident

paralléle. La formation du cliché de diffractionletprincipe de sélection d’'aire sont mis en évigen

Les clichés de diffraction en aire sélectionnéecelte étude ont été réalisés en mode précession a
'aide du module "Spinning Star" de NANOMEGAS dadt équipé le microscope CM30. Partant d’'un
cliché en axe de zone, le faisceau incident estub@set tourne autour de I'axe optique. Le clicle d
diffraction est donc obtenu par balayage du réséeiproque par la sphére d’Ewald (Vincent et Miggle

1994; Figure 11.17).
A

Axe optique

Faisceau incident

Sphere d'Ewald

Cercle de Laue /

Figure 11.17 : Principe de fonctionnement de la ggésion électronique

Il en résulte un cliché tres symétrique et dorg Ietensités sont trés proches des valeurs
cinématiques (notamment par suppression de la pldpa chemins de multiples diffraction). La posisé

- 45 -

© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



. , . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Techniques expérimentales

d'utiliser les intensités (en plus de la mesure alagles et des,g) s'est avérée une aide précieuse dans le

dépouillement des clichés de diffraction du diopsitbnoclinique.

IV-1-2-2-Diffraction en faisceau convergent a gramgjle (LACBED)

Le développement récent de microscopes analytiquezsnettant de réaliser des faisceaux
électroniques de trés faible taille et de forte vewgence a été a l'origine de l'essor de la diffsac
électronique en faisceau convergent. Dans cettaigae, on utilise un faisceau incident convergenia
zone diffractante est directement déterminée ptailla de ce faisceau. Elle est généralementodéré de 2
a 50 nm. Cette faible taille permet de faire diffeat des petites particules, mais surtout de neapas de
variations importantes d'épaisseur et d'orientatlans la zone diffractante de I'échantillon. Dagattec
configuration, le cliché de diffraction observé dda plan focal image est constitué de disques tont
diamétre est déterminé par I'angle de convergenckidceau. Les événements de diffraction de Bsamg
des familles de planikl donnent lieu a la formation de lignes a lintérieles disques (lignes de défaut
d’électrons dans le disque transmis et d’excéedifns dans les disques diffractés.

Faisceau individuel donnant

lieu & une réflexion de Bragg
sur une famille de plan {hkl}

Plan objet

Objectif

Plan focal

image

Plan

O’

Figure 11.18 : Mode d’illumination en faisceau cargent. Le cliché de diffraction est alors congitle

image

disques. La présence de plans {hkl} en orientatlerBragg se traduit alors par la présence de lig(as

défaut et d’exces d’électrons) dans les disques.

L'augmentation de I'angle de convergence (qui pdrdiobtenir des disques plus grands et donc
d'observer plus de lignes de Bragg) trouve sa dititih lorsque les disques se chevauchent (Kodszl).
technique de diffraction en faisceau convergentaadangle (ou LACBED pour Large Angle Convergent
Beam Electron Diffraction en anglais) a été dévpémppar Tanaka, (1980), pour dépasser cette lifite.
LACBED, I'échantillon est éloigné de sa positiorrmale dans le plan objet. Il est alors possibleaér le
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disque transmis (ou un disque diffracté) a l'aidediaphragme de sélection d’aire. Dans cette tecieni
défocalisée, chaque zone de I'échantillon recoit faisceau électronique élémentaire possédant une
incidence particuliére. Le cliché LACBED (Figure2) combine des informations en provenance de
I'espace direct et de I'espace réciproque qui et tme technique particulierement adaptée a I'étlete

défauts cristallins comme nous le verrons ci-dessou

Faisceau élémentaire en position Faisceau élementaire en position

exacte de Bragg pour hkl exacte de Bragg pour hkl

Echantillon

Ah

hkl transmis "kl transmis

» Lentille objectif

Plan focal

~  Planimage

Diaphragme d'aire sélectionée

——— Ligne de Bragg hkl
Ligne de Bragg hkl e e

Disque transmis

Figure 11.19: Principe de formation dun lichéigure 11.20 : Cliché LACBED de I'axe de zone
LACBED [232]

IV-1-2-3-Le mode image en MET (contraste de diffi@t)

La formation d'image est basée sur un contrastifffaction obtenu en isolant le faisceau transmis
ou diffracté a l'aide du diaphragme objectif présdans le plan focal de la lentille objectif. Enngéal,
I'échantillon est orienté de maniére a ce qu'undeséamille de plans (hkl) soit en conditions dea@y :
c'est le mode dit "deux ondes". Il existe plusienredes de formation de I'image suivant la posititn
diaphragme de contraste :

- Mode champ clair : le diaphragme est placé autoufatsceau transmis. Seuls les rayons transmis
contribuent a la formation de l'image. Les zones mpudiffractent pas apparaissent en clair alors
que celles qui diffractent sont plus sombres dudrila perte d’électron dans le faisceau transmis.

- Mode champ sombre : le diaphragme est centré staisceau diffracté. Seuls les rayons diffractés

participent a la formation de I'image. Cette fa&s lzones qui diffractent apparaissent claires sur
fond sombre.
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- Mode faisceau faible: Ce mode permet d'affinerrdsolution des images en champ sombre.
L’échantillon est orienté de maniére a ne considguaine seule famille de plans diffractant puis a
I'écarter des conditions de Bragg.

Un défaut dans un cristal tel qu’une dislocatio&écune distorsion du réseau cristallin d’autans pl
marquée que les plans se trouvent a proximité dur cke la dislocation. Quand les plans se trouvent e
conditions exactes de Bragg, I'image de la disiooaest large car le contraste provient d’'une zone
relativement grande autour du cceur de la dislataBoon s’écarte des conditions de Bragg, seslplens
treés distordus proche du cceur de la dislocatiort wester en conditions exactes de Bragg et vont don

donner lieu a un contraste. L'image de la disl@raéist donc plus fine.

IV-1-3-La caractérisation des dislocations

Durant cette étude, nous avons caractérisé leswsade Burgers des dislocations présentes dans le
échantillons monocristallins de diopside déformés ugilisant trois méthodes : la premiere consiste a
appliguer le critére d’extinction en mode imageléaixiéme est la diffraction en faisceau convergegrtand
angle (LACBED : Large Angle Convergent Beam Eleatidiffraction) et la derniére correspond a la

méthode des franges d’Ishida. Ces trois méthodesespliquées dans la suite de ce paragraphe.

IV-1-3-1-Le critere d’extinction
Le contraste d’'une dislocation provient de laaisibn du réseau cristallin qui entraine localement

une variation des conditions de Bragg. Une dislonatst caractérisée par son champ de déplacﬁnmit

créé un déphasagalu faisceau diffracté :
a =2mxgR (7)
avec§ le vecteur de diffraction.

Pour une dislocation vis, le champ de déplacenesttparalléle au vecteur de Burgeﬁss Si

nzﬁtﬁzo, la dislocation n’est pas source de contraste ededonc invisible. Ce critére permet la

caractérisation de la dislocation par la déternonate b. Pour cela deux conditions d’extinction du

contraste indépendantes sont généralement né@sssair

Dans le cas d'une dislocation coin, le champ ddad&ment prend une forme plus complexe car il

faut ajouter une composante perpendiculaire aleuede Burgers. Les conditions d’extinction sontst
grh=0etgrpIu)=0
avecu le vecteur unitaire représentant la directionadiighe de dislocation.

IV-1-3-2-Caractérisation des dislocations par LACBE
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Le LACBED est une technique qui permet d'obtergés dnformations sur I'espace direct et sur
I'espace réciproque simultanément car la zone i@ est superposée au cliché de diffraction. Cette
méthode permet donc de caractériser les défausgaltins et notamment les vecteurs de Burgers des

dislocations.

Quand une dislocation croise une ligne de Bragggeaerniere se sépare en un systeme de franges

caractéristique (Figure 11.20). Cherns et Prestd®86) ont démontré que le nombre de frange n est

directement lié au vecteur de diffracti@et au vecteur de BurgeEs de la dislocation par la relation :

gb=n ®)

Figure 11.21 : Cliché LACBED d’une dislocation camt une ligne de Bragg de I'échantillon de diopsiide

I'expérience Diol2.Le vecteur de ligne est ici keg@nté pour matérialiser la ligne de dislocation.

Sur la figure 11.21, la dislocation croise unenkgde Bragg et fait apparaitre deux franges et troi

interfranges. Le produit est don§EBzi3. Les régles de Cherns et Preston permettent égatede

déterminer le signe du prodﬁi[ﬁi (figure 11.22).

Lignes de Bragg @) Lignes de Bragg (é)
s s s s
Ligne de u u u ‘- u
> > —4—! e

~ ~
dislocation T T
n=-3

n=+3 n=-3 n=+3

Figure 11.22 : Régles de Cherns et Preston pernm¢itie déterminer le signe du prod@i[ﬁ.
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Pour déterminer le vecteur de Burgers d’une dilon, celle-ci doit étre placée sur au moins trois

lignes de Bragg indépendantes. De cette manieguehiatersection permettant de déterminer une &quat
du typeﬁf[ﬁzni, le systéeme d’au moins trois équations permet éeerchiner une solution unigue

correspondant au vecteur de Burgers de la distotati

IV-1-3-3-Caractérisation des dislocations par lahnde des franges d’Ishida.
La maniére dont le contraste d'une dislocationeolde en faisceau faible perturbe les franges

d’égale épaisseur permet d’accéder au proadli. Cette technique proposée a I'origine pour le®mayX

(Ishida et al. 1976) a été appliquée en 1980 enostopie électronique en transmission (Ishida.et280)
mais n’a donné lieu qu’'a trés peu d'utilisationsneinéralogie (McLaren, 1991; Wiezorek et al., 1999
méthode d’Ishida a été a nouveau utilisée récermpan N. Miyajima (communication personnelle).

Pratiquement, le nombre de franges qui s’arrétdigxérémité d’'une dislocation permet de détermiteer

valeur absolue du produnyE(Figure 11.23). Cette technique a été utilisée aurs de cette étude pour

discriminer, sur certaines images, les dislocatappartenant a différents systémes de glissement.

Figure 11.23 : Image de MET en champ sombre faiadeéble (Weak Beam Dark Field) et schéma montrant

deux franges d’égale épaisseurs s’arrétant a chageemité d’une dislocation dans I'olivine ce germet

de détermine@ b= 2. Sur cette image g = 062 donc b =[001]. Mc kay 1991.

IV-2-EBSD (Electron BackScaterring Diffraction)

IV-2-1-Préparation des échantillons

Apres avoir récupéré le cylindre constitué du feude I'anneau d’alumine contenant le monocristal
de diopside déformé, celui-ci est enrobé sous dates de la résine époxy. Cet enrobage sous videepeér
la résine de remplir les fractures présentes déaokdntillon et les rend manipulables sans preteresque
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de les détériorer. Les cylindres sont ensuite ceugsns leur longueur, c’est a dire parallélemeta a
direction de sollicitation, de maniere a obteniuxeemi-cylindres. L'état de surface étant partén@iment

important, les deux demi-cylindres ont été polidantpellier puis étudiés grace a la technique B88D.

|V-2-2-1 a technique de 'EBSD

Les mesures d'orientations cristallographiques préférentielles sur les échantillons de diopside
polycristalins déformés ont été réalisées grace a la technique de I'EBSD (Electron BackScattering
Diffraction, Dingley, 1984). L'échantillon, massif, est fortement incliné (généralement autour de 70°) par
rapport au faisceau incident dans le microscope électronique a balayage. Le faisceau incident focalisé sur |
des grains présents en surface donne lieu a une figure de diffraction équivalente aux lignes de Kikuct
obtenues en Microscopie Electronique en Transmission (Figure 11.24). Les électrons diffractés sont récolté
sur un écran luminescent placé en face de I'échantillon. L’acquisition des figures de diffraction ainsi que leu
indexation est réalisée de fagon automatique grace a un logiciel d’analyse appelé Channel 5 et les figures
pbles sont tracées grace au logiciel PFch5 en accés libre et développé par D. Mainprice (Laboratoir
Géosciences Montpellier).

70 degrés

Figure 11.24 : Positionnement de I'échantillon &udre de diffraction obtenue par la méthode EBSD

IV-3-Spectroscopie Infrarouge a transformée de ieour FTIR (Fourier

Transform Infra-Red)

|V-3-1-Préparation des échantillons

A partir des demi-cylindres (dont la méthode déstiton & été décrite dans la partie IV-2-1), une

tranche de monocristal peut étre coupée perpemdieaient & la direction de compression. C'est cette
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tranche qui aprés polissage des deux faces, eBts@aaen spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier.

IV-3-2-Les mesures de teneur en OH

Les teneurs en groupement hydroxyle (OHans les monocristaux de diopside avant et apres
déformation ont été mesurées a Lille sur un spewte PerkinElImer 2000 couplé & un microscope. @daq
spectre correspond a I'accumulation de cent vingsures avec un faisceau non polarisé de 100um. Les
mesures ont été réalisées sur des échantillonsrpeéd une épaisseur comprise entre 300 et 500am. L
concentration en groupe hydroxyle a été détermeméatégrant les spectres de 3680'Gr8300 crit aprés

avoir soustrait la bande liée a la présence désiae et en utilisant la calibration de Bell et 2995.
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| — Expériences de déformation sur monocristaudidpside

La majeure partie de cette étude consiste enflardation de monocristaux de diopside orientés
dans trois directions cristallographiques difféesntiétaillées dans le paragraphe [I-2-1 du Chalpitf@es
orientations correspondent a celles dans lesqueliegté déformés les monocristaux de diopside tEns
études réalisées a basse pression par Raterraougt 1991; Ingrin et al., 1991; Ingrin et al., 29®aterron,
1992; Jaoul et Raterron, 1994; Raterron et al.418@s données de déformation a basse pressi@téolat
point de départ de cette étude avec pour objettifudier I'effet de pression sur les mécanismes de

déformation en comparant directement les résulatsasse et de haute pression.

Les expériences de déformation sous pressionteffes durant ce travail ont été réalisées en D-DIA
couplée au rayonnement synchrotron sur la ligneB2ldu National Synchrotron Light Source (NSLS,
BNL, NY, USA). Elles consistent en six campagnesxgériences entre juin 2006 et mars 2008 reprégenta
au total plus de trois cents soixante heures degdede faisceau. Les résultats de ces expériences de

déformation sous pression sont présentés dansapérehpar orientation cristallographique.

I-1 — Déformation de monocristaux de diopside d&fes selon I'axe [010]

(orientation notée [2]) pour l'activation des sysés de glissement
15<110>{110}

[-1-1 — Traitement des données de déformation

L'orientation [2] vise & activer les systémes déssgments 1/z<110>]ﬁ£)} avec un axe de
sollicitation proche de I'axe [010] du cristal. Aours de cette étude, cing expériences de défamatit
été réalisées sur des monocristaux de diopsidatésieselon [2]. Deux de ces expériences, Diol7i@ D)
correspondent a une géométrie de chargement aveeonocristal unique alors que pour les trois autres
expériences, Diol8, Dio2l1 et Dio24, deux monoauistde diopside d'orientations différentes, dont un
orienté selon [2], ont été placés dans I'assemblage conditions expérimentales sont décrites dans
tableau I11.1.

L'ensemble de ces expériences a été effectué areseion d’huile, dans le vérin principal, de 50 t
ce qui correspond a ~ 8GPa, pour des températoraprises entre 1100°C et 1400°C. Les mesures de

contraintesn situsont réalisées sur les polycristaux d’olivine @@ Earlos et sur les pistons d’alumine.
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Longueur du monocristal ~ Déformation totale  Pression

I'erjog:i:sce Chargement avant déformation du monocristal nominale Tem?fcr)ature Marqtugu:de
p (um) (%) (GPa) contrainte
i OnOCTistal 1400 Olivine de San Carlos
Dio17 unique 1800 30 8,0 1200  + pistons d'alumine
o deux o 5 a0 1400 Olivine de San Carlos
el monocristaux ’ 1200  + pistons d'alumine
i 1300 ivi
Dio19 mon.ocrlstal 1700 32 9.1 Ollyme de 'San C.arlos
unique 1100 + pistons d'alumine
. deux 1400 Olivine de San Carlos
Dio21 . 30 8,5
monocristaux Uzl 1300 + pistons d'alumine
) deux 1300 Olivine de San Carlos
Dio24 monocristaux e 19 &4 1200 + pistons d'alumine

Tableau IIl.1 : Conditions expérimentales pourtesnocristaux de diopside orientés selon [2].

[-1-1-1 — Mesures de la déformation

La déformation de I'échantillon est mesurée deawnt sur les radiographies-X de I'échantillon au

cours de I'expérience (Figure II1.1).

=

=2
o~
m
O
=

1) Avant déformation

2) Aprés 121 minutes

ﬁ Pistons d'alumine

! Olivine polycristalline ‘

Olivine polycristalline-
- Pistons d‘alumine -

‘l Echantillon

2191075

Figure 1ll.1 —Images en radiographies-X de I'échihon Dio19 & 50 t et 1400°C 1) avant déformatidrg

apres déformation.

Les feuilles de rhénium opaques aux rayons-X serde marqueurs de déformation. La mesure de

la longueur de I'échantillon se fait grace a unidij de traitement d'image et correspond sur Igma un

nombre de pixel. Cette méthode induit des incefituqui correspondent a des erreurs de 2 a 3 @Einela
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mesure a chaque extrémité du monocristal. L'anqiditde ces erreurs dépend de la position bien haéailen

ou légérement oblique des feuilles de rhénium elede déplacement au cours de la déformation qui va
rendre la limite des bords de la feuille métalliquies ou moins nette sur les radiographies. Sedon |
résolution de I'image, cette erreur de 4 & 6 piselgraduit par une erreur de 4 & 12 microns suordsure
totale de la longueur de I'échantillon. Cette ititede sur la mesure est inférieure a 1,5% de gueur
totale du monocristal. Cette méthode de mesura déformation est identique quelle que soit I'cidion

des monocristaux déformés, et ne sera donc paécise@e dans la présentation des résultats obtenundgs
monocristaux déformées dans les autres orientatonsallographiques. La déformation totale de
I’échantillon est calculée a partir de I'équatiaivante :

(%)= In(%j x100 9)

avec ly : la longueur totale de I'échantillon avant défation et L : la longueur de I'échantillon & un tenp
donné. Une courbe de déformation totale calculéfoection du temps est représentée sur la figur2. II
Elle correspond a I'expérience Diol9 et est reprigdive des courbes de déformation en fonctionedups
obtenues pour les expériences réalisées sur lesamstaux de diopside orientés selon [2]. L'ensendgs

courbes de déformation pour les autres monocrigtankdisponibles en annexe lll.

35

8,0 GPa T 73GPa ,
fastorl fistored 1,02.10% s
1300°C _ 1100 °C 1700
30
J'z I
25 3,10.10° 5"
+2,2.10°

IS
v
E 20
e
c
g 9,0.10°s" II
g 159 +15100 | 5%
2
L
o
104 189.10°s"  _k
+1,7.10°
54
¥
x
II
FEIE
0 33 T T T T T T
0 60 120 180 240 300 360
Temps (min)

Figure 111.2 : Déformation totale du monocristal dkopside Diol19 en fonction du temps. Les valeurs e
pourcent sur la droite du graphe correspondent adiéformation effectuée pour chaque vitesse de
déformation a partir de I'obtention d’un régime déformation stationnaire.
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Les expériences visent & atteindre un régimeostadire qui se traduit par une valeur de contrainte
constante en fonction du temps et de la déformatibayant pas la possibilité de vérifier la valede
contrainte au cours de la déformation, les expéegrsont réalisées a vitesse de déformation caestam
traitement ultérieur des données de diffractionmatrde déterminer si le régime de déformation est
stationnaire. Pour favoriser la déformation en mégistationnaire, nous avons choisi de fixer la wale
minimale du pourcentage de déformation a 3% poagueé vitesse de déformation constante et ce pour la
totalité des expériences réalisées durant cettke étu

Pour les expériences effectuées sur les monaexista diopside orientés selon [2], les pourcentages
de déformation totale de I'échantillon pour chacules vitesses de déformation sont rassemblés dans |
tableau II.2. Pour un doublet température-presdiemx vitesses de déformation distinctes ont &tlisées

dans chaque expérience.

Nom d Pression T ) Vitesse de Incertitude sur la Déformation par
l'ex Oérie:ce nominale em[(noecr)ature déformation  vitesse de déformation  vitesse de déformation
. (GPa) (10657 (1065 %)
154 15 5,0
1400
8,7 1,5 3,2
Dio17 8,0
314 1.6 11,8
1200
11,9 1,6 50
14,2 2,2 58
1400
6,1 1.7 3,4
Dio18 838
16,3 2,0 82
1200
71 2,1 3,6
189 1,7 6,3
1300
9,0 1,5 3,7
Dio19 9,1
31,0 2,2 9.3
1100
10,2 1,7 45
21,2 1,5 6,5
1400
Dio21 8,5 125 1.2 55
1300 30,1 1,7 10,2
12,7 1,1 56
1300
Dio24 8.4 L Ui i
1200 14,0 1,1 6,6

Tableau I11.2 : Vitesses de déformation et pourages de déformation correspondant des monocristaux
déformés dans l'orientation [2].
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[-1-1-2 — Calculs des valeurs de contraintes girdssion

Pour I'ensemble des expériences de déformatioprdasion ainsi que la contrainte différentielle
sont déduites de la variation des distances iétictdaires des matériaux présents dans I'assemlfisiggh
et al.,, 1998; Chen et al., 2004, voir partie 11d@ Chapitre 1l). Pour les expériences réaliséeslesr
monocristaux de diopside orientés selon [2], lesures sont effectuées dans les pistons d’alumirfeadt
et du bas ainsi que dans le(les) polycristal(aug)ivihe de San Carlos. Ces mesures multiples ear |
matériaux encadrant I'échantillon permettent deefapparaitre d’éventuels gradients de pressiou ek

contrainte au sein de I'assemblage. Cet aspectigmaté en détail dans le Chapitre IV de ce dociime

& piston d'alumine du haut M piston d'alumine du bas

18 1300°C 1100 °C

gt

1,6 -

1,4

1,2+
1,0 -
0,8

0,6

Contrainte différentielle (MPa)

I

A8

:
|
zone 2 ! zone 3 zone 4 o
9 - 1300°C . 1100°C
B o o | | |
| I K e |
5 7 {1 II =0 O
= i i EERL 9 I + Sy -
g 6- 1 s T Lall
AR S
& g | : : { i
i -
4~ [ : 1
! I

3 I I I | 1 I
0 60 120 180 240 300 360 420
Temps (min)

Figure 1.3 : Pression et contrainte différentieltalculées a partir des distances inter-réticudaipour les
pistons d’alumine dans I'expérience Diol9. Les éarmoirs sont les valeurs calculées pour le piston
d’alumine du bas de 'assemblage et les losangisspgur celui du haut. Les lignes verticales empilbés

représentent le changement de vitesse d’avancéeédes différentiels et/ou de température.
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Les valeurs de contraintes différentielles et desgions sont tout d'abord traitées de maniéere
indépendante en fonction du matériau. Sur la figur8 sont représentées les valeurs de pressiate et
contraintes différentielles calculées a partir digstances inter-réticulaires de l'alumine constituges
pistons. Les lignes verticales en pointillés mdttem évidence les changements des vitesses dionject

d’huile dans les vérins différentiels, responsablieshangement de vitesse de déformation de I'ditloan

Chaque point (carrés et losanges), représentanvaieur de contrainte différentielle, correspond a
la moyenne des contraintes enregistrées pour chiaquile de plans cristallographiques du matériau
correspondant comme détaillé dans la partie llidB.Zhapitre Il. Pour une température, une pressiame
vitesse de déformation constantes, la valeur dmirainte pour I'alumine est déterminée en caldula
moyenne des valeurs de contraintes différentielldenues dans ces conditions pour les pistons diueba
du bas. Les points utilisés pour calculer la valdarcontrainte différentielle moyenne pour I'alumin
entourés de rectangles gris sur la figure 1ll.3yeiat correspondre a une valeur de contrainte aobsten
fonction du temps. Sur la figure 1.3 on remarquee augmentation de contrainte dans la zone 3t @Ges
raison pour laguelle toutes les mesures de cotdmaitifférentielles n'ont pas été utilisées podcwuar la

valeur moyenne de la contrainte différentielle deass conditions de déformation.

La pression moyenne dans l'alumine, a températitesse de déformation et contrainte constantes,
correspond a la moyenne des valeurs de pressisosi@as aux valeurs de contraintes utilisées @ocaltul
de la contrainte différentielle moyenne. Les initedes sur la pression sont la conséquence dediindes

sur la mesure de la température détaillées dgerie 1-1-1-3 de ce chapitre.

Il est possible de représenter, pour la méme eqeEE de déformation Diol19, les valeurs de pression
et de contraintes différentielles calculées a paes distances inter-réticulaires de I'olivine $ien Carlos
constituant les polycristaux au voisinage du moistalr de diopside (Figure 111.4). Tout comme daas |
figure 1.3, les points (carrés et losanges) sarfigure .4, représentent une valeur de conteain
différentielles qui correspond a la moyenne destraortes enregistrées pour chaque famille de plans
cristallographiques. La méthode d’obtention d’uaéeur de contrainte différentielle moyenne et desgion
moyenne pour l'olivine, & une température et unesge de déformation constantes, est identiqudlé ce

utilisée pour les pistons d’alumine et décrite dansaragraphe ci-dessus.

Dans certains cas comme représenté dans la zaeeld figure 1ll.4, les valeurs de contraintes
enregistrées par les deux polycristaux, dans ce ddalgvine de San Carlos, sont significativement
différentes Il apparait ici un gradient de contrainte au seinl’'dssemblage. Les valeurs de contraintes
différentielles pour le polycristal d'olivine du $aemblent également trés différentes de cellalléas a
partir des pistons d’alumine, c’'est la raison ptaquelle seules les valeurs de contrainte difféztat
déterminées pour le polycristal d'olivine du hant été utilisées pour le calcul de la contrainfédéntielle

moyenne dans les conditions expérimentales denla 40

-60 -
© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



, Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Résultats
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Figure 1.4 : Pression et contrainte différentieltalculées a partir des distances inter-réticudaipour les
polycristaux d’olivine de San Carlos dans I'expéde Diol9. Les carrés noirs sont les valeurs ca@lesll
pour la poudre d’'olivine directement au dessousrdunocristal et les losanges gris pour la poudrdidine

du dessus. Les lignes verticales en pointillés @sgntent le changement de vitesse d’avancée des vér

différentiels et/ou de température.

Cette étape de traitement permet donc d’assodigr doublet température-vitesse de déformation,
une valeur moyenne de contrainte différentielldaepression moyenne correspondante pour chacun des
matériaux présents dans l'assemblage, alumineidhelde San Carlos dans le cas des expériences de
déformation sur monocristaux de diopside orientgtsrs[2]. Une fois ces deux valeurs calculées, pmgr
les deux pistons d’alumine et une pour les deuyagpisitaux d’olivine de San Carlos, il est nécessdien
déduire une valeur unique de pression et de catgragprésentant les conditions auxquelles sonhisas
le monocristal de diopside au centre de I'assemblBgur cela, a chacune de ces deux valeurs daictes
différentielles et leurs incertitudes va corresgengh intervalle de contrainte possible pour ceénl. Les
valeurs pour lesquelles les intervalles de corteaipossibles pour I'olivine et pour I'alumine seoupent
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correspondent aux valeurs de contrainte différibatinale et caractérisent la contrainte a laquedbt

soumis le monocristal. Dans le cas ou les gamme®iieaintes possibles pour les matériaux préstamns

'assemblage ne se recoupent pas, les deux vadentsconservées mais utilisées avec précautiorsoBe

ces valeurs finales de contraintes, correspondaohe pression, une température et une vitesse de

déformation constantes, pour I'ensemble des expéeie de déformation sur monocristaux de diopside

orientés selon [2], qui sont présentées dans leaabll .3.

. . . Vitesse de .
Nom de Points Pression Température  joc o Contrainte
l'expérience  expérimentaux (GPa) (°Q) 6 (MPa)
(10%s7)
17-1 78+04 1400 + 100 154+1,5 333+74°
Dio17
17-2 76+04 1400 + 100 87+1,5 290 + 1002
monocristal
unique 17-3 6,4+0,6 1200+ 100 11,9+1,6 505 + 1002
18-1 8,8+0,1 1400 + 100 14,2 +2,2 236 + 10020
18-2 79403 1400 + 100 61+17 210 + 48%°
Dio18
deux 18-3 7,0+0,2 1200 + 100 16,3 +2,0 928 + 352P
monaocristaux
18-4 6,9+0,1 1200 + 100 7,1+2,1 864 + 522
18-5 64+0,1 1200 + 100 71 +2,1 499 + 65°
19-1 7,5+0,6 1300 + 100 189+ 1,7 500 + 802
Dio19 19-2 6,9+ 0,2 1300+ 100 9,0+1,5 373 + 80°
monocristal
unique 19-3 73%1,0 1100+ 100 31,0+2,2 1660 + 140%°
19-4 63+1,0 1100 + 100 10,2 +1,7 1606 + 2302
Dio21 21-1 8011 1400 + 100 21,2+1,5 282 + 46°°
deux
monocristaux 21-2 73+08 1400 + 100 12,5+ 1,2 276 + 753b
Dio24 24-1 8,0+0,7 1300 + 100 12,7+ 1,1 354 + 822b
deux
monocristaux 24-2 82+0,3 1300 + 100 74+1,0 252 + 663°

Tableau 1.3 : Données mécaniques pour I'ensendids expériences effectuées sur monocristaux de

diopside orientés selon [#]les pistons d'alumine sont les marqueurs de camiza® les polycristaux

d’olivine de San Carlos sont les marqueurs de reamte.

© 2009 Tous droits réservés.
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[-1-1-3 — Incertitudes sur la température

Pour les expériences réalisées durant cette émdeesure de la température est réalisée grace a
deux thermocouples latéraux centrés verticalemankéchantillon. lls permettent d’obtenir une mesuale
la température pendant le chauffage aprés la casiprea froid et de déterminer une courbe de redidn
de la température en fonction de la puissancetiégguour chaque expérience (Chapitre 1l partie2)-2Ces
courbes de calibration différent au sein d’'une méxprience ou d’'une expérience a l'autre pouri@lus
rasions. Tout d’abord, les thermocouples sont glan@nuellement dans I'assemblage ce qui induit une
distance variable a I'’échantillon. Cette |égéraatamn de positionnement d’'un thermocouple par capau
second dans la méme expérience induit une différefans la mesure de température pouvant atteindre
140°C pour une puissance injectée de 300 W comes & cas pour les thermocouples de I'expérience
Dio12 représentés sur la figure I1.15 du ChapitreCette différence dans la distance des thermdesup
I’échantillon peut induire les mémes variationdet#ture de température d’'une expérience a I'ainsuite,
la géométrie des assemblages utilisés peut égalgmmauire des différences sur les courbes de redildm
température-puissance. Durant ce travail, la géiendes assemblages a été 1égérement modifiéetia par
des expériences Diol7 et suivantes. Sur la figulé Idu chapitre 1l, les trois courbes de caliltmati
obtenues pour Diol7, Dio21 et Dio24 avec l'assegwlenodifié se situent en-dessous des courbes de
calibration obtenues pour Dio06, Diol2Tcl et Diod2TIl n'est pas possible de déterminer une mesure
précise de I'effet du changement de géométrie alssémblage sur la température car, comme détaillé a

début de ce paragraphe, la position des thermoesuiolit également étre prise en compte.

Pendant la déformation, les thermocouples castam permettent donc plus d’obtenir une mesure
de la température et ce pour la totalité des eapéeis réalisées durant ce travail. N'ayant paseaiure de
température pendant la déformation il nous est dimpossible d'observer les variations de tempéeatur
fonction de la puissance injectée c’est a direometion de la déformation de I'assemblage conteleafatur.

Cet effet a été estimé a partir de mesures obtepuesdes expériences de déformation réalisées @avec
cube de 8mm de coté en D-DIA au Bayerisches GéningCordier P., communication personnelle). Pour
une déformation totale de 30%, il est nécessaaagthenter la puissance injectée de 30W pour mairiéen
température constante a 1400°C. Le fait de ne pagpenser la perte de puissance du four pendant les
expériences de déformation de cette étude engemdreerreur sur la température pouvant atteindre au

maximum 130°C pour une température initiale de 1€00

De plus il existe au sein de I'assemblage un gradde température vertical et horizontal pour

lesquels il n’existe aujourd’hui aucune quantificat

L’ensemble des phénoménes détaillés ci-dessusnéreggeune température réelle au sein de
I'assemblage différente de la température attendirapossibilité de mesurer directement cette terapée
nous a conduit a estimer l'incertitude sur nos waaele température a £ 100°C et ce pour I'ensemidde

expériences de déformation réalisées durant ceettie é
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[-1-2 — Détermination de la loi rhéologique a hautession

Une étude détaillée portant sur la déformatiomdeaocristaux de diopside orientés a été réalisée pa
Raterron et Jaoul, 1991; Ingrin et al., 1991; Ingt al., 1992; Raterron, 1992; Jaoul et Rateri®94;
Raterron et al., 1994. Elle a permis d’établirdarhéologique pour des monocristaux de diopsidentés
selon [2] a pression ambiante (Raterron et Ja®@491)l Dans la suite de ce document, nous présestdso
méthode utilisée pour comparer les données méaasigbotenues a basse et haute pressions et détermine

une loi rhéologique décrivant les résultats expénitaux obtenus a haute pression dans I'oriention

[-1-2-1 - Le volume d’activation (V*)
La loi rhéologique déterminée a pression ambigmdar des températures comprises entre 1000°C et

1130°C et pour les monocristaux de diopside orgestdon [2] est de la forme d’une loi de puissagice

s’exprime de la maniere suivante :
E=Ac0" exp _E 10
( RT) (10)

avec ¢ : vitesse de déformation en, A : facteur préexponentiel en MR, o :la contrainte différentielle
en MPa, n: exposant de contrainte, Q : énergetidation en kJ/mol, R : constante des gaz parfait

kJ/mol.K et T : température en K.

LnA=-78x24
n=65+04
Q=4,42.%2a2,90.14 Raterron et Jaoul, (1991)

A haute pression la loi de puissance doit preedreompte I'effet de pression et devient :

£=Ag" exp(_Q%PVj (11)

avec P : pression en GPa et V* : volume d’activaga cnymol

Gréce a cette loi rhéologique déterminée a baesssion pour I'orientation [2] il est possibleupo
chaque point expérimental obtenu a haute pressiolares des conditions de température et de cotdrain
données, de recalculer la valeur de la vitesseéftardation a laquelle I'échantillon se serait déférdans

les mémes conditions de température et de cordrgirg le point expérimental.

Sur les figures 11.5.a, b et c est représentédarithme de la vitesse de déformation en fonctien
P/RT. Chaqgue point expérimental correspond a ufeurae pression, de température, de contraintk et
vitesse de déformation. L'ensemble des seize p@xrpgrimentaux déterminés pour les monocristaux de
diopside déformés dans l'orientation [2] et leunseititudes sont représentés sur la figure Ill.5h-es
vitesses de déformation calculées a pression atebigice a la loi rhéologique de basse pressioa pour

la méme valeur de contrainte et de températurdeqoeint expérimental correspondant sont représsrdér
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la figure 111.5-b. Ce calcul est réalisé a partesdvaleurs moyennes des parametres déterminéslatans

expériences de basse pression soit : Ln(A) = Ars86,5 et Q = 4,42.2&J/mol.

A chaque point expérimental & haute pression spordent deux points recalculés a basse pression ;
le premier représentant la valeur de contrainteémale obtenue pour le point expérimental et le sdda
valeur de contrainte maximale. L’écart entre casxdeoints calculés a basse pression correspond @onc
I'effet de l'incertitude sur la contrainte déter@a haute pression sur la vitesse de déformaeaiaulée a
basse pression. Chaque point expérimental & haegsipn est ensuite relié a chacun de ses potakcudés
a basse pression (figure 111.5-c). La pente de drestes décrit I'effet de pression représenté danki
rhéologique par le volume d’activation V*. Les seipoints expérimentaux donnent lieu a trente deux
valeurs pour le volume d’activation. La valeur cblwme d’activation et son incertitude sont déteémsi

partir d’'une moyenne pondérée en utilisant I'éguatuivante :

Za)l xVi*

vV * (12)

avecV, =(V, o +Vimn )12 @ =1/(,)*avec dV, lincertitude correspondant &, .-V, )12
a P/RT (10° Pa.mol/J)
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1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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%
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Figure III.5: Calcul du volume d'activation V* podes expériences sur les monocristaux de diopside

déformés dans l'orientation [2] avec a) points esipéntaux haute pression, b) points recalculés #ipa

des données expérimentales a basse pression gricéo@rhéologique et ¢) calcul de l'effet de psam

représenté par le volume d’'activation dans larl@ologigue de haute pression.

Pour les monocristaux de diopside déformés damfitation [2], le volume d’activation calculé a

partir des données mécaniques obtenues a hautioprest de 17 + 6 climol. Cette valeur du volume

d’activation a été obtenue a partir des valeursanogs des paramétres Ln(A), Q et n de la loi rigégple

déterminée a basse pression. La variation d'uredgarametres entraine une variation de la valeyenme
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du volume d'activationPour les calculs effectués avec les valeurs moyenuoefacteur préexponentiel
Ln(A) = -7,8 et de I'exposant de contrainte n = 6{5la valeur maximale de I'énergie d’activation=Q
4,71.16 kJ/mol, le volume d’activation obtenu est de 18 ent/mol. Pour les valeurs moyennes du terme
préexponentiel Ln(A) = -7,8 et de I'énergie d'aation Q = 4,42.10kJ/mol et la valeur maximale de

'exposant de contrainte n = 6,9, le volume d’aatiien est de 21 £ 7 ctmol.

Dans la suite de cette étude, I'ensemble des lsatmt été réalisés en conservant la valeur du
volume d’activation de 17 + 6 c¥mol, correspondant a celle obtenue pour les val@oyennes des

parameétres de la loi rhéologique de basse pression.

[-1-2-2 — L’exposant de contrainte

Pour les données de haute pression il n’a pagaS&ible de déterminer une valeur pour I'exposant
de contrainte d0 a l'incertitude trop grande suwvddéeur de contrainte calculée et la faible amgktude
variation de ce parametre. Dans la suite de caiteénous avons donc choisi d'utiliser la valeulyerme

arrondie n = 6,5 déterminée a partir des donnéaslabiques a pression ambiante.

[-1-2-3 — L'énergie d’activation Q et le terme prpenentiel Ln(A).
Une fois calculée une valeur de volume d’activatie 17 + 6 criimol, et en conservant la valeur de
I'exposant de contrainte n = 6,5 déterminée avedémnées expérimentales de basse pressionpib&sible
de comparer entres elles la totalité des donnésdatiques de haute pression obtenues pour |'atient
[2] en les normalisant & la méme valeur de corteash de pression. La figure 111.6 représente itesge de
déformation en fonction de 1/RT pour I'ensemble desnées de haute pression normalisées a uneqoressi
de 6 GPa et a une contrainte de 300 MPa. Chaquangbe plein correspond a un point expérimental
normalisé a 300 MPa de contrainte et & 6 GPa desipre hydrostatique et le rectangle associé eh trai
pointillé représentent son incertitude liée a latinte, a la vitesse de déformation et a la teaipée. La
droite en trait plein rouge est la régression lirgéde ces points expérimentaux obtenus a haussipreet
celles en traits pointillés représente l'effet dduincertitude de 0,5 GPa sur la valeur de pression
hydrostatique déterminée expérimentalement. Elidroite en noir a été déterminée avec les paras&},

In(A) et n de la loi rhéologique de Raterron, (1p8Cla valeur de V* déterminée dans cette étude.
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Figure I11.6 : Données rhéologiques obtenues a bauression pour les monocristaux de diopside déerm
dans l'orientation [2], normalisées a une pressim6 GPa avec la valeur moyenne de V*et une caor&ai

de 300 MPa. La droite en noir correspond a la létefminée a partir des parametres Q et In(A) desbas
pression. La droite en rouge en trait plein représda loi rhéologique déterminée a haute pressibeelles

en pointillés montrent I'effet d’'une incertitude @@ GPa sur la valeur de pression hydrostatiquewae.

Pour définir les valeurs minimum et maximum dmeérgie d'activation correspondant a ces données
expérimentales, il est nécessaire de détermingernée minimale et maximale de la loi rhéologiquéhdete
pression de maniére a ce que ces droites passgoti® par la totalité des points expérimentaux. |8u
figure 1lIl.7 sont représentés les points expérirmext obtenus pour les monocristaux déformés dans
I'orientation [2] normalisés a une pression de @@Pune contrainte de 300 MPa avec la valeur mmaydn
volume d’activation de 17 citmol. Il faut noter que pour cing points expérinant, en traits pointillés sur
la figure 111.7, les incertitudes minimales ne saoaprésentées. En effet pour ces données, I'iticeet
importante sur le calcul de la pression hydrostatiomplique une incertitude sur la vitesse de dé&tion
recalculée & 300 MPa de contrainte plus granddegualeur de la vitesse de déformation elle-méneta @
pour conséquence une valeur finale inférieure &,z#n représentable sur une échelle logarithmiGes.
points expérimentaux ne jouent donc pas le réleatee pour déterminer la valeur maximale de I'érerg
d’'activation. Cet effet, ajouté a lincertitude slar température, nous empéche de déterminer ldedroi

représentant la valeur maximale de [I'énergie diatibn qui, au vu des données expérimentales

-68 -

© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



, Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Résultats

représentées, sera verticale. Le domaine entrealleuv minimale et la valeur moyenne de I'énergie
d’activation est représenté en rose sur la figlire. |
Température (°C)

1400 1300 1200 1100
5 | 1 I I

g =300 MPa
P =6 GPa
V* =17 em®/mol

log (Vitesse de déformation (s7))

[ { loi correspondant a:
] Q=442kJ/mol
NS Ln(A)=-7,8

" | B . ........

Loi correspondant aux
données expérimentales '
Q=707 kJ/mol :
Ln(A)=134

-10 4

| ! |
0,07 0,08 0,09
1/RT (mol/kJ)

Figure 1Il.7 : Domaines de valeurs possibles den#ggie d’activation pour les données rhéologiques

obtenues a haute pression pour les monocristaudiageside orientés [2].

[-1-2-4-Variations de Q et Ln(A) en fonction devi@eur du volume d’activation

Jusqu’a présent, les calculs effectués pour déterrtes valeurs des parametres Q et Ln(A) deila lo
rhéologique de haute pression l'ont été en utitidanvaleur moyenne du volume d’activation. Or ce
paramétre a été déterminé avec une incertitude dernol ce qui autorise des valeurs entre 11 et 23
cn/mol. En utilisant la méme méthode que celle déatians le paragraphe 1-1-2-3 de ce chapitre, &est
dire en conservant la valeur de I'exposant de eorttr n = 6,5 déterminé grace aux données de basse
pression et en utilisant 'une ou l'autre des vedeextrémes du volume d’activation, il est possitke
quantifier I'effet de cette incertitude sur lesawais de Q et Ln(A). Les résultats obtenus en effaitles
calculs de I'énergie d'activation et du terme ppEmentiel en utilisant ces valeurs maximale et mateé de

V* sont présentées sur les figures 111.8 a et b.
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Figure 1.8 : Données rhéologiques obtenues a bauression pour les monocristaux de diopside déerm
dans l'orientation [2], normalisées a une contrarde 300 MPa et a une pression de 6 GPa avec pdar a
valeur maximale de V* et pour b) la valeur minimdéeV*. La droite en rouge représente la loi rhéptue
déterminée a haute pression et les domaines ererolady représentent les domaines possibles deigia

d’activation pour chacun des cas.
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Les figures 1.8 a et b représentent la vitessaléformation en fonction de 1/RT pour I'ensemble
des données obtenues a haute pression normalis@escantrainte de 300 MPa et a une pression dé&g G
en utilisant pour la figure 111.8.a la valeur maxita du volume d’activation soit 23 émol et pour la figure
111.8.b la valeur minimale du volume d’activationis11 cni/mol. Tout comme sur la figure 1.7, les points
expérimentaux représentés en traits pointillés)aubre de sept pour la figure I11.8.a et au nondealeux
pour la figure 111.8.b, ne possédent pas d’incedt minimale di a la forte incertitude sur le chidel la
pression hydrostatique. Ces points ne jouent paSléede borne pour contraindre la droite représgnia
valeur maximale de I'énergie d’activation ce quidempossible sa détermination pour les valeursimele

et minimale du volume d’activation

Les valeurs des parameétres Q et In(A) de la lébidgique déterminée a haute pression pour les
monocristaux de diopside orientés selon [2], célesll avec les I'ensemble des valeurs du volume

d’activation, sont résumées dans le tableau ll1.4.

V¥=11 cm3/mol V#* =17 ecm?/mol V#* =23 cm?/mol
Q min Q moy Q max Qmin Qmoy Qmax Q min Qmoy Qmax
(kJ/mol) (kJ/mol) (kJ/mol)
354 709 nd 334 707 nd 314 705 nd

Ln(A) min Ln(A) moy Ln(A) max | Ln(A) min Ln(A) moyLn(A) max | Ln(A) min Ln(A) moyLn(A) max
-17,7 10,2 nd -15,7 13,4 nd -13,9 16,7 nd

Tableau I111.4: Valeurs de I'énergie d’activation & du terme préexponentiel Ln(A) calculées avec
I'ensemble des valeurs du volume d’activation Vumtes expériences sur monocristaux de diopside

déformés selon I'orientation [2].

Etant donné la faible variation des valeurs mogende |'énergie d’activation pour les calculs
effectués avec les différentes valeurs de volunaetiVation, nous avons choisi de conserver lesuvale
moyennes du volume d’activation, de I'énergie diatton et du terme préexponentiel associées péiimid
le comportement mécanique des échantillons de idepsientés selon [2].

La loi rhéologique de haute pression correspondaitiactivation des systémes de glissement

1/z<110>{]fl() }, qui sera utilisée dans la suite de ce doctneesh donc :

(13)

~707.10%(kJ/moly+ Px 17.10° (cm3/mol)j

£=66.10°(MPa"s™ )o® exp
RT
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|-2 — Déformation de monocristaux de diopside d&fes selon 'axe [225]
a 50° de [001] (orientation notée [4]) pour l'aetivon des systemes de
glissement [001](100), [001](010) et [001](110)

[-2-1 — Données expérimentales

L’orientation [4] permet d’étudier I'activité desystémes de glissements [001](100), [001](010) et
[001](110) en appliquant une contrainte paralle[22b] soit & 50° de I'axe c¢ du cristal et contedlaas le

plan (110) . Au cours de ce travail, trois expériences derdédition ont été réalisées sur des monocristaux de

diopside dans cette orientation. Deux de ces expégs, Dioll et Diol2, ne contiennent qu'un seul
monocristal alors que pour la troisieme, Diol8,xdewnocristaux de diopside d’orientation différente
dont un orienté selon [4], ont été placé dans ¢addage. Les conditions expérimentales sont déctidées

le tableau I11.5.

L'ensemble des expériences dans cette orientatib@té réalisée sous 50t de pression initiale dans
le vérin principal et pour des températures comagrientre 1100°C et 1400°C. Les mesures de comtsaint

situ sont réalisées sur des polycristaux d’olivine de Sarlos et de forstérite et sur les pistons diale.

Longueur du monocristal Déformation totale  Pression

Nom d . ) . 5
I'ex ogr]ie:ce Chargement avant déformation du monocristal nominale Tem[()necr)ature ler:tl:;i;:e

. (um) (%) (GPa)
. monocristal 1300 Forstérite

Riell unigue Y 2l 3.3 1100 + pistons d'alumine
. monocristal 1400 Forstérite

Diot2 unigque 1380 26 87 1200 + pistons d'alumine

1400 ivi
Dio18 detfx 1220 23 88 Ollyme de 'San C.ar\os
monocristaux 1200 + pistons d'alumine

Tableau III.5 : Conditions expérimentales pour hesnocristaux de diopside orienté selon [4].

Tout comme les expériences réalisées dans lessantientations, la déformation est mesurée
directement sur les radiographies-X de I'échamtibo cours de I'expérience. L'incertitude sur lasore de
la déformation de I'échantillon est comprise entreet 6 pixels sur I'image de radiographie-X, ce qui
correspond a 4 a 12 microns sur la longueur tatalkechantillon. Une explication plus détaillée ésnnée

dans le paragraphe I-1-1-1 de ce chapitre.

Une courbe de déformation totale d’'un monocridigformé dans I'orientation [4], en fonction du
temps est représentée sur la figure 111.9. Elleezpond a I'expérience Diol2. L'ensemble des caudee

déformation pour les expériences réalisées darieftation notée [4] sont présentées en annexe llI.
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Figure 111.9 : Déformation totale du monocristal dkopside Diol2 en fonction du temps. Les valears e
pourcent sur la droite du graphe correspondent adéformation effectuée pour chaque vitesse de
déformation.

Pour les expériences effectuées sur les monaaxista diopside orientés selon [4], les pourcentages
de déformation totale de I'échantillon pour chacudes vitesses de déformation sont rassemblés dans |
Tableau IIl.6.

Pour les expériences de déformation réaliséelesumonocristaux de diopside orientés selon [4], la
contrainte différentielle et la pression sont déshiide la variation des distances inter-réticul@uar
chapitre 1l 8 111-3-2) dans les pistons d’aluminedans I'olivine de San Carlos ou dans la forstérita
méthode de détermination des valeurs moyennes amntaainte différentielle et de la pression egnfme
que celle utilisée pour les expériences de défeomatur les monocristaux orientés selon [2] et gmése

dans la partie I-1-1-2 de ce chapitre.
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Nom de Pression Tempé Vitesse de Incertitude sur la Déformation par
lexpérience nominale em[():scr)ature déformation vitesse de déformation vitesse de déformation
8 (GPa) (10%s™) (1065s7) (%)
10,8 2,0 26
1300
78 1,3 2,9
Dio11 5,5
4,6 1,2 2,0
1100
37,5 2,3 9,0
14,5 13 42
1400
6,7 1,0 3,5
Dio12 8,7
5,0 1,2 3,6
1200
344 16 10,1
11,8 1,8 49
1400
5,5 14 3,0
Dio18 8,8
23,7 1,7 74
1200
71 2,1 3,0

Tableau I11.6 : Vitesses de déformation et pouragas de déformation correspondant des monocristaux

pour les expériences de déformation réalisées Harentation [4].

Contrairement aux expériences réalisées sur lemonigstaux dans |'orientation [2], les diffractions
n'ont été acquises que sur un piston d’'alumine tisexpériences Dioll et Diol2. Ceci est consémgudn
fait que ces expériences sur monocristaux oriesetm [4] ont été effectuées au début de cetteeéttites
éventuels gradients de contrainte au sein de lWddlom n’étaient alors pas considérés. En plusnd'u
polycristal de forstérite au sein de ces assemblagesecond polycristal constitué de pyrope sev&ib prés
du piston d’alumine du bas. Cependant un manquiddeées expérimentales pour le calcul des congsaint
n'a pas permis d’obtenir de résultats concluanéx @e matériau. Les valeurs de contraintes diffiiées et
de pression, calculées pour le piston d’alumindnalut et pour le polycristal de forstérite du hatétspnts

dans I'assemblage de I'expérience Diol2, sont ptéss dans les figures 111.10 et 11l.11 respectigam

Chaque losange gris correspond a une valeur deagtie dans la partie haute des figures 111.10 et

[11.11, associée a une valeur de pression représafans la partie basse.

Pour les deux vitesses de déformation réaliséesedempérature de 1200°C sur la figure 111.10, la
contrainte dans le piston d’alumine ne s’est palsiligée a une valeur constante contrairemenvadase de
déformation (figure 111.9). Il n’est donc pas pdssi de déterminer une valeur de contrainte moyeliams ce
matériau pour ces conditions expérimentales, cioatnent a la poudre de forstérite qui elle enregishe
valeur de contrainte constante. Pour les point€rxgntaux obtenus a 1200°C, les valeurs de cotdrai
dans les monocristaux correspondront a donc a jenme des contraintes enregistrées par la foestdaits
ces conditions. Pour de plus amples détails qualst méthode de calcul des valeurs moyennes des
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contraintes différentielles et des pressions pbhagoe matériau ainsi que pour I'obtention des valeke

contrainte et de pression auxquelles sont souraisghocristal de diopside, se référer a la partic 12 de

ce chapitre.
piston d'alumine du haut polycristal de forstérite du haut
N T :1200"c T 1400 °C :1200 c
O — " I 1
14 I : W | L e 1 : i [
= I 1 1 l 1 1 |
G 1,24 I 1 [ i I : ¢ l L \ T .
= : ' |1 :J e ' 1R
£ 1,04 |
2 1 I | l I 1 : \ i
Sosd : 1L : . -
2 ! I I ! 0,4 1 i i
£ 064 I 100 ] - ' [ co
g 1 1 I 1 1 1 1
~ 04 T I J" Il L T | T : 0,2—‘ -‘V |I I [ L| I
02 1 I Lir- J l ! ' I
' | I 1 1 1 1 1
I 1 l 1 1 1 1
0 —}— zone1 zone 2y zone 3 zone 44 () —fm zone 1 zone 2 T zone 3 zone 4
11— 1400 °C |1200”C 140?“C r . 1200 °C
— |
oI T Trr17 7! 8 TtI1 I
T L [1¢l I T
~ 9_J_ 1 l i L1 1 I TT TT T 0 | - 1 1 L 1 | T I | T TT T 1 Tll I]
& I DI I w1t L LD 11
T 8 1 :LlllLi“lTT . : L1 ;
% 7 ! ! : 11 . I [ :
a 1 I 1
6 [ I : 5 1 : :
S | | l : :
4 1 1 ! S 1 1 1
0 60 120 180 240 300 360 0 60 120 180 240 300 360
Temps (min) Temps (min)

Figure I11.10 a gauche : Pression et contrainte féiéntielle calculées a partir des distances inter-
réticulaires pour le piston d’alumine du haut ddexpérience Diol2.
Figure 111.11 a droite : Pression et contrainte fférentielle calculées a partir des distances inter

réticulaires pour la poudre de forstérite dans pe&xience Diol2

Les lignes verticales en pointillés représenterthangement de vitesse d’avancée des veérinsetifiéls

et/ou de température.

Les valeurs finales de contraintes pour les mastacix de diopside orientés selon [4] et
correspondant & une pression, une températurecetitesse de déformation données sont rassembdéss d

le tableau I11.7.
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X . . Vitesse de .
Nom de Points Pression Température : . Contrainte
Jcer . déformation
I'expérience  expérimentaux (GPa) (°C) (10657 (MPa)
11-1 57+0,2 1300+ 100 10,8 + 2,0 493 + 150b
Dio11 11-2 50+0,2 1300 + 100 78+1,3 347 + 160°
monocristal
unique 11-3 38+1,7 1100 + 100 46+1,2 943 + 220%°
11-4 45+20 1100 £ 100 375+£23 1010 + 2207
12-1 7,7+0,2 1400+ 100 145+1,3 213 +180P
Dio12 12-2 8,5+0,9 1400+ 100 6,7+ 1,0 349 + 86
monocristal
unique 12-3 70+£01 1200100 50+1,2 608 + 280°
12-4 72+0,1 1200+ 100 344+ 1,6 645 + 170°
18-1 88x0,1 1400% 100 11,8+1,8 236 + 100
18-2 79+0,3 1400% 100 55+1,4 210 + 48
Dio18
deux 18-3 70+0,.2 1200+ 100 23,7+ 2,7 928 + 35%¢
monocristaux
18-4 69+0,1 1200+ 100 7.1+21 864 +52°
18-5 64 +0,1 12004 100 71+2.1 499 + 65°

Tableau 111.7 : Données mécaniques pour l'ensenmdids expériences effectuées sur monocristaux de
diopside orientés [4}.les pistons d’alumine sont les marqueurs de camtea® le polycristal de forstérite
est le marqueur de contrainte‘des polycristaux d'olivine de San Carlos sont lesgueurs de contrainte.

[-2-2 — Comparaison entre orientation [2] et oratioin [4]

A pression ambiante et pour des températuresiénié@s a 1000°C les systémes de glissement
[001](100) et [001](110) correspondant a I'orieidat[4] sont prédominants dans la déformation daypsiide
(Kollé et Blacic, 1982, 1983; Raterron, 1991; Ingdt al., 1992). Au contraire, pour des température

supérieures a 1000°C, les systémes Y%<1MD¥ activés dans l'orientation [2] prennent le sles et
contrblent la déformation du diopside (Raterrodaatul, 1991; Ingrin et al, 1991; Raterron et ag4)9

Contrairement a l'orientation [2], il n’existe pde loi rhéologique déterminée a pression ambiante
pour l'orientation [4] pour cause de fusion pattigirécoce des échantillons (Chapitre | partie-8-2). Il
n'a donc pas été possible de déterminer une lalolé&ue de haute pression pour les monocristaux de
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diopside orientés selon [4]. Pour comparer l'atdivides systémes de glissement a haute pression
correspondants a ces deux orientations, nous adome choisi de déformer simultanément deux
monocristaux. La géométrie de l'assemblage utililsis la D-DIA nous permet de disposer deux
monocristaux de diopside orientés différemment @miére a pouvoir comparer directement les résultats

obtenus pour chacune de ces orientations.

L’expérience Diol8, contenant deux monocristauwdidgside, un orienté selon [2], l'autre orienté
selon [4] a été réalisée durant cette étude. LiEgmdétions totales en fonction du temps de chaasdgux

monocristaux de diopside déformés durant cettereqpee sont représentées sur la figure 111.12.

+ monocristal orienté selon [2] + monocristal orienté selon [4]
254 7,2 GPa i
8,8 GPa ;
. - q 7,1.10%¢1 .
18008C Lo i +2,1.10° _ Tit
FTs¥x™
- “TEEEIIJ‘L
204 [:111
1,63.10%s" III
g +2,0.10° II
L 154 I )\
3 I
2 I
c S
2 6,1.10°s" III
g +1,7.10° II
= 10 - III ]
!-9 III 2 ' 10 !
8 I}-IIII ; 7.1
1,42.10%s" [TIEI ri=
5 +2210° Tl
4 1t
it
-I"
04" 4810
- T T T T T T
0 60 120 180 240 300 360
Temps (min)

Figure 111.12 : Déformations totales des monocristade diopside de I'expérience Diol8 en fonction du

temps. Les losanges noirs pour le monocristal eéeelon [2] et les losanges gris pour celui odeselon

[4].

Les losanges noirs représentent les valeurs aeréfion totale en pourcent du monocristal orienté
selon [2] et les losanges gris les valeurs de d&tion totale en pourcent du monocristal orientérsgd].
Les deux monocristaux présents dans le méme asagentbnt soumis aux mémes conditions de pression de
température et de contraintes différentielles. héssses de déformation calculées pour chacun des
monocristaux sont trés voisines et la déformatatalé de chacun des monocristaux a la fin de I'egpée
sont identiques. Il semblerait que les glissem&wd10> (orientation [2]) et [001] (orientation [4dpient

les systemes prédominant dans la déformation chsidie & haute pression et haute température.
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|-3 — Déformation de monocristaux de diopside d@étes selon I'axe [110]
(orientation notée [3]) pour lactivation des sysés de glissement
[100](010) et [010](100)

[-3-1 — Données expérimentales

La derniére orientation des monocristaux testéardwce travail est I'orientation [3]. Elle permet
d’activer les systémes de glissements [100](01(00H2](100) avec une direction de sollicitation gite de
[110]. Au cours de ce travail trois expériencedd®rmation ont été réalisées selon cette ori@mtatont
une avec une géométrie de monocristal seul, Died6deux correspondant a un chargement de deux
monocristaux d’orientations différentes au seinntiéme assemblage dont un orienté [3], Dio21 et Dio24

Les conditions expérimentales sont détaillées tatableau II1.8.

Longueur du monocristal  Déformation totale  Pression

Nom de Température  Marqueur de

lexoérience Chargement avant déformation du monocristal nominale 0 g
p = (%) (GPa) contrainte
. monocristal 1400 Spinelle
Dio06 unique 1970 40 9.2 onn o pistons d'alumine
O ——— 1400  Olivine de San Carlos
Dio21 doublles ux 1280 4 85 1300t pistons d'alumine
) monocristaux 1300  Olivine de San Carlos
Dio24 T 707 8 84 el pistons d'alumine

Tableau I11.8 : Conditions pour les monocristauxdiepside orienté selon [3]

Les expériences Dio21 et Dio24, tout comme l'eridentes autres expériences réalisées durant
cette étude ont été réalisées sous une pressib dalors que I'expérience Dio06 a été effectumessine
pression de 55T. Les mesures de contraintesstu ont été réalisées sur les pistons d’alumine ajosisur

les polycristaux de spinelle et d’olivine de Saml@asuivant I'expérience.

Comme pour les autres expériences présentéescdatmscument, la déformation et les vitesses de
déformation ont été calculées a partir des mesiffestuées sur les radiographie-X au cours de Egrpce.
Les incertitudes sur les mesures des longueurkegoties monocristaux sont de 4 & 12 microns. Pesir d

explications plus détaillées se référer au pardgréyi-1-1 de ce chapitre.

Une courbe de déformation totale en fonction dopte correspondant a un monocristal de diopside
orienté selon [3] dans I'expérience Dio21 est pmé&e sur la figure I11.13. L’ensemble des courbes d

déformation pour les expériences réalisées daristtation notée [3] sont présentées en annexe lll.
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Figure 111.13 : Déformation totale du monocristaé dliopside Dio0O6 en fonction du temps. Les valears

pourcent sur la droite du graphe correspondent adéformation réalisée pour chaque vitesse de
déformation.

Les pourcentages de déformation réalisés pouruehadtesse de déformation dans les trois
expériences effectuées sur monocristaux orienjé®f& rassemblés dans le tableau 111.9.

Pour deux des trois expériences de déformatidisééa sur les monocristaux de diopside orientés
selon [3], les pourcentages de déformation pouquhaitesse de déformation sont inférieurs a cétenus
pour les expériences de déformation dans les aatiestations. En effet, pour les expériences Diel
Dio24, le chargement de la cellule correspond & daanocristaux de diopside, un orienté selon [2] et
I'autre orienté selon [3]. Cette géométrie impligie= contréler la déformation pour les deux mondteuis.

La déformation totale de I'assemblage étant limiéms le but de préserver les enclumes, et les deux
monocristaux se déformant a des vitesses tregdifies, il a donc été nécessaire de limiter lardé&fton

en se fixant sur le monocristal se déformant Is plte c’est & dire celui orienté selon [2].

Pour les expériences réalisées dans cette of@ntéés calculs de la pression et de la contrainte
différentielle sont réalisés a partir des distanager-réticulaires dans les matériaux présentssdan
'assemblage de la méme maniere que pour les exp@&s décrites précédemment. La méthode d’obtention
de ces valeurs est identique a celle utilisée peEsiexpériences réalisées dans les autres ormrgatt est

décrite dans la partie 111-3-2 du Chapitre Il aigse dans la partie 1-1-1-2 de ce chapitre.
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Nom de Pression T . Vitesse de Incertitude sur la Déformation par
ey nominale em[(jfcr)ature déformation  vitesse de déformation  vitesse de déformation
(GPa) (106s7) (10%s7) (%)
285 3,5 6,4
1200
11,0 22 42
Dio06 92
55 1,8 28
1400
8,9 1.4 6,0
3.8 14 12
1400
. 1,5 1,0 0,7
Dio21 8,5
1300 6,0 1,4 18
44 1.7 1,8
1300
3,2 1.3 1.9
Dio24 84
1200 6,0 1,6 29

Tableau 111.9 : Vitesses de déformation et pouragats de déformation correspondants calculés paair le

expériences réalisées sur des monocristaux oriesetés [3].

L’assemblage de I'expérience Dio0O6 est composédelex polycristaux de spinelle encadrant
I’échantillon. Cependant la faible épaisseur de kentre eux aprés la compression a froid n’ageEmis
de réaliser des diffraction sur celui-ci. Les vatede contraintes différentielles et de pressi@isutées sur
le piston d'alumine du bas ainsi que sur le postatide spinelle situé au-dessous du monocristaé da

I'expérience Dio06 sont représentées dans lesdiglik.14 et 111.15 respectivement.

Des valeurs de contraintes moyennes pour le pidwomine du bas ont été déterminées pour la
zone 2 et 3 correspondant a la deuxiéme et trogsiditesse de déformation de I'expérience. Cepenitlant
n'a pas été possible d’obtenir des valeurs sOraslp@remiére vitesse de déformation a 1200°Césapitée
par la zone 1 ainsi que pour les vitesses de détiwmréalisées a 1400°C. En effet, pour la prezitesse
de déformation réalisée a une température de 120&°Contrainte ne s’'est pas stabilisée a une valeu
constante ce qui rend impossible I'obtention d’'waéeur moyenne de contrainte représentative d'an ét
stationnaire. Pour les vitesses de déformatioriséssd a une température de 1400°C, la rupture pi®ba
d’'une des enclumes a entrainé une chute de catrainde pression visible & un temps corresponaant
environs 240 minutes aprés le début de la défoomasur la figure I11.14. Ceci rend les mesures de
contraintes et de pression inutilisables pour agxlitions de déformation. Ce phénoméne est égalemen

observable sur la figure 111.15 pour les mesurdemiles sur le polycristal de spinelle.

Les valeurs moyennes de contrainte et de pressabculées pour le polycristal de spinelle
correspondent aux mémes conditions de déformatiencglles obtenues pour le piston d’alumine. Paur |

premiére vitesse de déformation a 1200°C correspund la zone une, la contrainte enregistrée par le
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spinelle n'est pas constante tout comme dans lmlenet la probable rupture des enclumes pendant la
premiére vitesse de déformation a 1400°C (zones#)visible pour les mesures de contraintes mais

n'apparait pas sur la mesure de pression.

Y

Cette expérience nous permet donc d’obtenir deugures de contrainte différentielles & une
température de 1200°C et ce pour le piston d’alareinpour le polycristal de spinelle. Les contesret les
pressions moyennes auxqguelles sont soumises leamstab de diopside pour une température, une sates
de déformation sont obtenues en moyennant lesrgabdatenues pour chacun des matériaux. La méthede d

calcul de ces valeurs est plus amplement détailiés la partie 1-1-1-2 de ce chapitre.

® piston d'alumine du bas m polycristal de spinelle du bas
1200°C - 1400 °C 1200°C " 1400°C
1 3 i 1 ! 1
1.4 | ] . i I | 1 I
! i 1 ! [ ] 1 |
124 1 | ! 2,0 [ | ! 1
5 ! ! [ . [ ! ! I
> 1.0+ ! I . 1 ll I 1
3 I I 1 I 1,54 I 1 I -
% 0,8 I \ 1 ! I I| I 1
2 - 1 I : : [ I I
e Pl I ' 3 (I I I
u 0,6 I | - I 1 1 I
£ I 1
z - ! ! 1 [ | ! |
= n 0,5+
g 04 1 I ! [ I 1
e ! ! 1 ! [ I 1
0,2 1 | I {{ 1 0 I 1 !
11 i { {' { o I
0 I 1 I I = ZONE 11 Z0NE 2 e 70112 3 mp zone 4 zone 51
f=Z0Ne 1 4Z0N€ 2 7010 3 1 zone 4 & zones{ 10-1200°C j1400°C
1041200 °C |1400°C 1 1 I 1
1 { i ) 9] 1 1 I
L - : |
n I
R I T ENS B
=) | 1 I | 1 1
_5 I I | 1 7] 1 1 I |
g 67 [ I " [ ] 1 1 1
a I I 1 | 1 I |
1 |
i I - I - 1 1 1 I
44 (I : [ [ I [
I I I 1 5 1 1 1 1
i I ] 1 1 1 I 1
2 Al T T I T T 4 T 1 1 1 I T
0 60 120 180 240 300 360 0 60 120 180 240 300 360

Temps (min) Temps (min)

Figure 111.14 & gauche : Pression et contrainte féiéntielle calculées a partir des distances inter-

réticulaires pour le piston d’alumine du bas daexpérience Dio06.

Figure I11.15 a droite : Pression et contrainte fdifentielle calculées a partir des distances iné&ieulaires

pour le polycristal de spinelle situé au-dessouséthantillon dans I'expérience Dio06

Les lignes verticales en pointillés représententhangement de vitesse d’avancée des vérins difféie

et/ou de température.
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Ces valeurs moyennes de contraintes et de pressiloulées pour une température et une vitesse de
déformation donnée pour chacune expériences réalisér les monocristaux orientés selon [3], sont

rassemblées dans le tableau I11.10.

. . . Vitesse de .
Nom de Points Pression Température I r o Contrainte
l'expérience  expérimentaux  (GPa) (°C) (10657 (MPa)
ac
Dio06 6-1 83+0,2 1200+ 100 285+3,5 1347 + 200
monocristal
LIS 6-2 8,1+0,1 1200 + 100 11,0+ 2,2 975 + 330
a
Dio21 21-1 80+1,1 1400 + 100 38+14 282 + 46
monocristaux b
doubles 21-2 73+08 1400 £ 100 1,5+1,0 276 +75
Dio24 24-1 80+0,7 1300+ 100 44+1,7 354 + 82%
deux
monocristaux 24-2 82+0,3 1300+ 100 3,2+1,3 252 + 660

Tableau I11.10 : Données mécaniques pour I'ensendds expériences effectuées sur monocristaux de
diopside orientés [3].les pistons d’alumine sont les marqueurs de camtea’ les polycristal d’olivine de

San Carlos sont les marqueurs de contraihiies polycristaux de spinelle sont les marqueursatgrainte.

[-3-2 — Comparaison entre orientation [2] et oratioin [3]

Les systemes de glissement [100](010) et [010)Hedivés dans I'orientation [3], sont considérés
comme des systemes difficilement activables delgans grand vecteurs de Burgers respectivement de
9,75A et 8,92A. A pression ambiante, ils corresmondaux systémes les plus difficilement activables.
Cependant tout comme les expériences de déformiadadisées sur les monocristaux orientés [4], fofu
partielle précoce n'a pas permis de déterminer lohehéologique pour ces systémes de glissement a
pression ambiante (chapitre | partie 11-2-3-1). Shas paramétres de la loi rhéologique de basssipn, il
n'a donc pas été possible de déterminer une laloé&ue pour I'orientation [3] & haute pressiouP
comparer l'activité des systémes de glissementé&tians les orientations [2] et [3], deux méthaeté
utilisé durant ce travail. Elles correspondent eéthodes mises en ceuvre pour comparer les systimes
glissement activés dans les orientations [2] et T4jut d’abord, des expériences de déformationdssr
échantillons contenant deux monocristaux de di@psitentés selon [2] et [3] ont été réalisées. @msx
monocristaux étant soumis aux mémes conditions @sspn, de température et de contrainte, une
comparaison directe des vitesses de déformatioghdgue monocristal est donc possible. La seconde
méthode utilisée pour comparer les résultats exggériaux obtenus pour ces deux orientations est de
recalculer la vitesse de déformation a laquelleesait déformée un échantillon orienté selon [REespour
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les conditions de chaque point expérimental détegmpour les expériences de déformation réalisédes
monocristaux orientés selon [3]. Ce calcul estiséajrace a la loi rhéologique de haute pressiterménée
pour les monocristaux de diopside déformés damefitation [2].

Pour comparer directement les vitesses de défmmae chacun des monocristaux de diopside
orientés selon [2] et [3], deux expériences derdédition Dio21 et Dio24 ont été réalisées durartecétude.
Les déformations de chaque monocristal en fonctiontemps obtenues dans I'expérience Dio21 sont

représentées sur la figure 111.16. La courbe demédtion correspondant a I'expérience Dio24 estqmtée
en annexe lIl.

+ monocristal orienté selon [2] + monocristal orienté selon [3]
8,5 GPa - 7,2GPa
304 1400°C 1300°C g{I
3.01 10‘565"
+3.310
25 II
3 _ )
o 204 12510°s" III
g +2610 III
5 i
% 154 IIIII
= i
Lo
@
(]
10 4
21210°s" |
+2910° # 6.010°%s
II 1510 ¢ +2.810
5 & 1.510°"s :
{ . +2.010 55t
}:II 3.8107s FsEEEL®
Pty +2810 (73252 EXBLEX:
0 - - . : T - T
0 60 120 180 240 300

Temps (min)

Figure 111.16 : Déformations totales des monocristade diopside de I'expérience Dio21 en fonction du

temps. Les losanges noirs pour le monocristal eéeelon [2] et les losanges gris pour celui odeselon

[3].

Sur la figure 111.16, la déformation totale du noanistal orienté selon [2] & la fin de I'expérierest
de l'ordre de 30% alors que le monocristal oriesgéon [3] ne s’est déformé que d’environ 5%. Cette
différence de comportement se traduit par dessetesle déformation comprises entre 1 et 3stQour le
monocristal orienté selon [2], en losanges nolsaque pour le monocristal de diopside orientérsgg],
en losange gris, les vitesses de déformation shust faibles d’'un ordre de grandeur. Les mesures de
déformation obtenues pour la deuxieme expérienatt@mation, Dio24, réalisée avec deux monocnstau

déformés dans les orientations [2] et [3], moné® hémes différences en ce qui concerne les \stekse
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déformation de chacun des deux monocristaux (Antiéxe_es vitesses de déformation calculées peur |
monocristal de diopside orienté selon [3] dansbggriences Dio21 et Dio24 montrent que les systeire

glissement [100](010) et [010](100) sont plus diftment activables a haute pression et pour des

températures supérieures a 1100°C que les systiarglgssement 1/z<1102_10} (activés dans l'orientation
notée [2]).

|-4-Les analyses IRTF

Les teneurs en Oldnt été analysées dans le matériel de départ@imrsidans les échantillons apres

déformation. Les valeurs sont rassemblées daableat [11.11.

. Teneur en OH"
Echantillon X
(H/108Si)
Matériel de 8960
départ
Dio19 1640
(orientation [2])
Dio11 et Dio18
(orientation [4]) 2480
Dio24
(orientation [3]) 3950

Tableau 111.11 : Teneur en OkRtalculées spectroscopie Infra-Rouge dans les éitlwens avant et aprés
déformation

Les teneurs en Oht’ont pas pu étre déterminées pour 'ensembleédkantillons pour deux raisons
principales. Tout d’abord certains échantillons reée faible épaisseur n'ont pas permis d’obtenibom
rapport signal sur bruit rendant les spectres diliéfinent exploitable. Ensuite, les absorptionssliéela
présence de résine époxy dans les fractures destéidms masquent parfois celles liées a la présete
groupements hydroxyle. Les résultats obtenus pesiréchantillons avant et apres déformation semblent

montrer une évolution de la teneur en hydroxyle@uws de la déformation.
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Il — Etude des microstructures par MET

Suite aux expériences de déformation réaliséemesnocristaux de diopside dans trois orientations
différentes, une étude des systémes de glissemariisipants a la déformation dans ces trois caigons a
été réalisée en Microscopie Electronique en Trassion. Les séances de microscopie ont été réalisées
P. Cordier. J'ai pour ma part traité et analysédi@snées. Pour cette étude de microstructureseldsurs
de Burgers des dislocations ont été déterminésLA&BED pour trois échantillons correspondant aux
expériences Diol9, Diol2 et Dio24. Ces échantill@mésentent les trois orientations testées duweti
étude soit respectivement dans les orientations[42]et [3]. Les microstructures observées au MioUr
chaque échantillons sont présentés dans la paitiande. Au cours de cette étude, les dislocatmrtsété

identifiées a partir des extinctions et en utilidarméthode des franges d’Ishida en faisceauXefgib

[I-1-Microstructure de I'’échantillon Dio19

Cet échantillon a été orienté et carotté seloneiaation [2] qui permet I'activation des systendes

glissement 1/z<110>1]0 } avec un axe de sollicitation proche de I'a@&(] du cristal (8 1I-2-1-2 du chapitre
II). Ce monocristal a subi 30% de déformation ®bus une pression de 8,5 GPa et deux tempérdtires
1300°C et 1100°C. Avant I'étude des microstructufesientation de I'échantillon a été veérifiée gehaux
clichés de diffraction. La figure 111.17 montre lelffractions expérimentales obtenues en MET et les
simulations réalisées avec ELECTRON DIFFRACTION quous ont permis d’orienter I'échantillon. Le

cercle plein représenté sur la figure 111.17 copeesd a la normale au plan moyen de la lame, prdehia

direction de compression. Cette direction de cosgiom se situe a 11° de la directi[ﬂ;:()] et correspond a

la direction[lEO] . Les systemes de glissement mettant en cbesvidislocations de vecteur de Burgers [001]

possédent donc des facteurs de Schmid non nulsnd@aisnoins faibles.
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Figure I11.17 : Carte des lignes de Kikuchi et Itisation des clichés de diffraction expérimentalteous
en précession et simulations correspondantes &adisvec ELECTRON DIFFRACTION pour chacun des
axes de zone permettant I'orientation de I'échéomilDiol9. Le cercle plein représenté sur la figure

correspond a la normale au plan moyen de la laneste’a-dire a la direction de compression.
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Les microstructures de I'échantillon ont été étedien imagerie. Les dislocations ¥[110] activées
dans cette orientation sont mises en contrasteaveecteur de diffraction g[221] sur les figures 111.18.a,

b et c. Sur ces images, des dislocations de vedBurgers [001] sont également susceptiblesed@tr
contraste. La densité de dislocations dans I'édlamtest de I'ordre de ém?. Les dislocations %4[110]
présentent des orientations préférentielles sedodidection [001] (Figures 18.a et b); il s’agitndode
segments coins. Les segments vis présentent destaiibns moins marquées (Figure 18.c). On peut
remarquer sur les figures 111.18.a, b et ¢ la pmésede boucles fermées ou encore ouvertes, signeddales
fleches. Ces boucles ne présentent pas d'alignesnaat les segments coins des dislocations %2[11i0] qu

suggeéreraient I'annihilation de dipdles.

Dans le but de déterminer la présence ou nonsltecdtions [001], I'échantillon a été observé avec
un vecteur de diffraction g = 002 (Figure Il1.18a densité de ces dislocations de vecteur de BsifGén ]
est de l'ordre de 5.10m?.

L'observation en MET a révélé la présence de goints de grain, certains mal organisés (et donc
probablement en formation voir figure Ill.21.a) dtautres déja bien formés (Figure Ill.21.b). Elle a
également mis évidence la présence de macles phleset contenues dans les plans (100) (FigureOjl.2
Ces microstructures (sous-joints de grains ou rspoéstent peu nombreuses au sein de I'échantillon.
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. [110],(/\.“

~ 0 \oe02)

Figure 111.18 : Images de MET. Champ sombre faiscégible (Weak Beam Dark Field) a) et b) et c) :
dislocations ¥2[110] -g=221
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Figure 111.19 : Image de MET. Champ sombre faiscéble (Weak Beam Dark Field) : dislocations [001]
—g=002

Figure 111.20 : Images de MET. Champ clair (Brigield) : macle dans (100) — g = 002
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Figure 111.21 : Images de MET. Champ sombre faisctable (Weak Beam Dark Field) a) : sous - joiet d

grain en formation g = 221 et b) : sous - joint de grain — g = 002.

[I-2-Microstructure de I'’échantillon Diol2

Cet échantillon a été déformé dans I'orientatibnde maniére a activer les systemes de glissement
[001](100), [001](010) et [001](110). La contrairgst appliquée parallelement & [225] soit & 507 ale

[001] du cristal et contenue dans le pl(iiﬂ) (partie 11-2-1-2 du chapitre 1I). Le monocaktle diopside de

cette expérience a subi une déformation totale6d @ une pression de 8,5 GPa et deux températares d
1400°C et 1200°C. Avant I'étude des microstructufesientation de I'échantillon & été vérifiée gedau
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cliché de diffraction. La figure 111.22 montre ladiffractions expérimentales obtenues en MET et les
simulations réalisées avec ELECTRON DIFFRACTION quous ont permis d’orienter I'échantillon. Le

cercle plein représenté sur la figure 111.22 copaesd a la normale au plan moyen de la lame, péealéa

direction de compression. La normale de notre lemmee est paralléle |13] se trouve a 6° de la direction

[255] attendue.

L'échantillon présente une densité de dislocatdtmviron 2.10°m? Les microstructures ont été
étudiées en couplant I'observation en image eafaatérisation des vecteurs de Burgers des digiosatn
LACBED.

Quatorze dislocations ont été caractérisées dure dislocations de vecteur de Burgers %2<110> et
trois dislocations de vecteur de Burgers [001]. Eigares 111.23 et Il.24 illustrent la déterminati du

vecteur de Burgers [001] et les figures 111.25IE26 illustrent celle du vecteur de Burgers ¥2<110>

Apreés la validation de la présence de dislocat[604] en LACBED, nous avons observé plusieurs
zones de I'’échantillon avec deux vecteurs de difiva différents. Les dislocations mises en com¢rasec g
= 402et éteintes avec g = 220 correspondent aux digdosa[001]. Sur la figure I11.27.c, correspondant

un vecteur de diffraction gZOZ, les dislocations [001] sont pointées par destyies pleins. Pour la méme
zone observée avec un vecteur de diffraction gO=(ERyure 111.27.d), ces dislocations [001] ne sphits en
contraste. Nous avons observé des macles danszoatted’observation avec un vecteur de diffraction

220 (Figure Il.27.a). La projection stéréograpleiqeprésentée sur la figure 111.27.b (qui correspana
direction d'observation proche de l'axe de zﬁi@ ), suggére que ces macles sont contenues(Gahs
Cette hypothése de macles dans les plans (001)qai@d' observation des dislocations [001] tregilignes
et quasi-verticales sur la figure 111.27.c, perrdet caractériser les plans {110} comme étant lasgplde
glissement probables des dislocations [001].

Un autre type de macles est présent dans cet tdranLa figure 11.28.a montre des macles
observées avec un vecteur de diffraction Q?iz, proche de l'axe de zovde] . La projection

stéréographique représentée sur la figure Ill.p8rmet de déterminer le plan de macle (100).

L'observationen imagerie avec le vecteur de diffraction @Zi= nous permet d'utiliser les franges
d’égale épaisseur pour déterminer la valeur duytadb. En effet, la valeur du produit g.b esediement
comparable au nombre d'intersection des lignesaikégpaisseur avec la dislocation (Ishida et &i80L

Sur la figure 111.28.c, correspondant a I'agrandisent de la zone entourée d’un rectangle en gémsur la

figure 111.28.a, les franges d'égale épaisseur npesmettent de déterminer un proqmlqzl, comme
représenté sur le schéma (Figure 111.28.d) cornedant a une partie de I'image I11.28.c. Avec unteec de
diffraction g =221, les dislocations pouvant engendrer un prc}gﬂqt:l, correspondent aux dislocations

[001]. Ces dislocations sont repérées par degtgarpleins sur la figure 111.28.c.
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Figure 111.22 : Carte des lignes de Kikuchi et Itisation des clichés de diffraction expérimentaltenus
en précession et simulations correspondantes éadisivec ELECTRON DIFFRACTION pour chacun des
axes de zone permettant l'orientation de I'échéomilDiol2. Le cercle plein représenté sur la figure

correspond a la hormale au plan moyen de la lanestea-dire a la direction de compression.
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Ligne de
dislocation

Ligne de
dislocation

Figure I11.23 : Dislocation de vecteur de Burge[n@d] déterminé en LACBED dans Diol2. a), b), c) et d)

représentent les quatre lignes de Bragg interceppae la dislocation. e), f), g), et h) sont regpaament les
agrandissements des zones encadrées sur les irapdss ¢), et d). Les indexations sont réaliségmdir

de la simulation présentée sur la figure Ill.24&tlisée grace a8 ELECTRON DIFFRACTION.
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Figure 111.24 : Simulation de l'orientation correspdant a la figure 111.23 & partir d’ELECTRON

DIFFRACTION. Les lignes de Bragg en couleurs cqroeslent a celles utilisées pour caractériser le

vecteur de BurgefQ] .
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Figure 111.25 : Dislocation de vecteur de BurgeryB8] déterminé en LACBED dans Dio12. a), b), c) et d)

représentent les quatre lignes de Bragg interceppae la dislocation. e), f), g), et h) sont regpaament les
agrandissements des zones encadrées sur les impdysc), et d).Les indexations sont réaliséesudir de
la simulation présentée sur la figure 11.26 et ligée grace a ELECTRON DIFFRACTION.
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Figure 111.26 : Simulation de [l'orientation correspdant a la figure I11.25 & partir d’ELECTRON
DIFFRACTION. Les lignes de Bragg en couleurs cqroeslent a celles utilisées pour caractériser le

vecteur de Burgers 0] .
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(001)

(110)

Figure I11.27 : Images de MET (Champ sombre faiscésible) et projection stéréographique. a) parei d
macle dans (001) — g = 220, b) projection stérépiigue suivant la directior[]iZ] c) et d) images de la
zone encadrée en pointillés sur la figure a) avistodations [001] (pointées par les triangles plginmises

en contraste avec g402et hors contraste avec g = 220. Les astérisquesesudeux images c) et d) servent

de repére.
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(110)
(100)

(0071)

|
dislocations
[001] |

Figure 111.28 : Images de MET. Champ sombre faisctable (WBDF). a) macles dans (100) — gzi, les

triangles pleins pointent les boucles ouverteseanées, b) projection stéréographique suivant faalion
[012] , €) images de la zone encadrée en pointillés adigure a) avec dislocations [001] (pointées pes |
triangles pleins) et d) schéma des franges d’égpbasseur de la zone encadrée en pointillés gfigliae c)

avec détermination du produfig.4=1.

-08-
© 2009 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1.fr



, Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Résultats

Figure 111.29 : Images de MET. Champ sombre faisc&able (WBDF) a) microstructure de I'échantillen

g=402 et b) : dislocations ¥2[110{l0) — g = 220. Les astérisques sur les deux imageesede repére.

L’observation de I'échantillon avec les vecteuesdiffraction g =202 et g = 220, nous a permis de
mettre en évidence la présence de dislocationsGZ(z[ﬁQ) sur la figure Il1.29.a et b. On peut égalemen

remarquer, sur les figures 111.28.a et 1ll.29.ajnp@es par des triangles pleins, la présence deldou
ouvertes et fermées. Ces boucles sont éteintefadigure 111.29.b, et semblent donc corresponduog a

dislocations %410] (110) sur la figure 111.29.a., et aux disldcais %2[110](0) sur la figure 111.28.a. On

observe sur la figure 111.29.b. (qui permet de téwédes dislocations %2[110]), des dislocations alisses

avec une largeur de dissociation apparente de 25 nm
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[I-3-Microstructures de I'’échantillon Dio24

Cet échantillon a été orienté et carotté de man&ractiver principalement les systemes de
glissement [100](010) et [010](100) avec des fasteie Schmid maximums (voir partie 11-2-1-2 du dhrap
II) avec un axe de sollicitation paralléle a [11€8,qui correspond a I'orientation notée [3]. Cenowristal a
subi une déformation totale de 8% pour une pres$o8 GPa et deux températures de 1300°C et 1200°C.
Préalablement a I'étude des microstructures, Fagon de I'échantillon a été vérifiée en MET gréau
cliché de diffraction. La figure 111.30 représem¢s clichés de diffraction expérimentaux ainsi tpgeclichés
simulés a l'aide dELECTRON DIFFRACTION qui nous tompermis de déterminer la direction

perpendiculaire au plan de la lame proche de kction de compression. Cette direction représegrdaéde

cercle plein sur la figure 111.30 correspondar{ﬁ%Z] se situe a 13° de la directi{jiO] .

L’échantillon présente une densité de dislocatietiordre de 16°m™?. Les microstructures ont été
étudiées en couplant I'observation en imageria eakactérisation des vecteurs de Burgers desdigios
en LACBED.

Dans cet échantillon Dio24, huit dislocations ét& caractérisées, dont cing ayant un vecteurs de
Burgers [100] et trois dislocations du type %<110es figures 111.31 et I11.32 illustrent la détemaition du
vecteur de Burger [100].

L'observation de I'échantillon avec un vecteurdiffraction g = 002 a permis de mettre en évidence
la présence de dislocations [001] (Figures 111.33).direction des lignes et I'observation de dewmidles
suggérent que les dislocations de la figure lli@&sent majoritairement dans les plans {110} et

marginalement dans le plan (100) (Figure 111.33.e)

Sur la figure 111.34.a, est représentée une digion interceptant une frange d’égale épaisseums da

le rectangle en traits pleins blanc, ce qui perdetdéterminer la valeur bged =1. Sur cette image le

vecteur de diffraction utilisé est 9341, ce qui laisse deux possibilités pour le vecteuBurgers de cette
dislocation qui sont [010] ou [001]. Sur la figute34.b réalisée avec un g = 310, la dislocatish raise
hors contraste et les franges d’égale épaissewsone plus perturbées par la dislocation. Le vectiur

Burgers de cette dislocation est donc [001].
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Figure 111.30 : Carte des lignes de Kikuchi et Itisation des clichés de diffraction expérimentabieous et

simulations correspondantes réalisées avec ELECTRIFFRACTION pour chacun des axes de zone

permettant I'orientation de I'échantillon Dio24. Laercle plein représenté sur la figure correspondaa

normale au plan moyen de la lame c’est-a-dire ditaction de compression.
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d)
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Ligne de
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ion
f)
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Figure 111.31 : Dislocation de vecteur de Burgef00] déterminé en LACBED dans Dio24. a), b)ckt

représentent les quatre lignes de Bragg intercepfia la dislocation. d), e) et f) sont respectieeinles
agrandissements des zones encadrées sur les impdBset c). Les indexations sont réalisées aipdd la

simulation présentée sur la figure 111.32 réaligfrdce a ELECTRON DIFFRACTION.
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Figure [11.32: Simulation de [l'orientation correspdant a la figure I11.31 a partir d’ELECTRON

DIFFRACTION. Les lignes de Bragg en couleurs cqoeslent a celles utilisées pour caractériser le

vecteur de Burgeifg00] .
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d (o1

(100)
(110
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(170)

Figure 111.33 : Images de MET. Champ sombre faiscefibles (WBDF). Dislocations [001] avec g = 002
a) le rectangle met en évidence les lignes d’égplEsseur avec b) représentation schématique dere

encadrée sur a); e) et f) dislocations [001] avee @02 proche de I'axe de zor{éﬂo] et d) projection

stéréographique selon la directi{mio] . Les numéros sur les figures a), b) et e) comlisalit le nombre de

franges d'égale épaisseur coupées par la dislocatio
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Figure 111.34 : Images de MET. Champ sombre faiscégible (WBDF) a) : dislocation interceptant une
frange d’égale épaisseur gSﬂi, Soit un produit|g.t1 =1. Cette dislocation a un vecteur de Burgers [010]

ou [001] et b) : La dislocation ne perturbe pas feanges d’'égale épaisseur avec g = 310. Elle @sth

contraste. Cette dislocation est donc caractérsa@eun vecteur de Burgers [001].

L'utilisation de la méthode des franges d’Ishigdaus a permis de mettre en évidence la présence de
dislocations de vecteurs de Burgers [010] qui ritgvas été caractérisées en LACBED. Sur la figlirg3.a
est représentée une dislocation interceptant largydr d'égale épaisseur avec un vecteur de difbragi

=31. La représentation schématique sur la figur83Ib, correspondant a la zone encadrée sur leefigu
[11.35.a, permet de déterminer un pro@iq =1, ce qui laisse deux possibilités pour le vecteuBdrgers

qui sont [010] et [001]. L'observation de la ménmane avec g = 310 sur la figure I11.35.c, nous pérme

d'observer (dans le rectangle blanc) que cetteochsion est toujours en contraste et qu'elle irpre
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également dans ce cas une frange d’'égale épaissb@ématiquement représenté sur la figure 111.36atte
dislocation posséde donc un vecteur de Burgerd.[81€n que les systémes de glissement mettardieles
dislocations [010] possédent un facteur de Schrmoche du maximum dans cette orientation [3],
I'observation de I'échantillon Dio24 n'a permis daeettre en évidence qu'une trés faible quantité de
dislocations [010].

— dislocation [010]

™ _dislocation

AN

Figure 111.35 : Images de MET. Champ sombre faiscégible (WBDF) a) : dislocation interceptant une

frange d'égale épaisseur dans le rectangle en pldéstblanc - g:31i, soit un produi|g.d =1. Cette

dislocation a un vecteur de Burgers [010] ou [0&L]b) : la dislocation reste en contraste avec d.&&t
intercepte toujours une frange d’égale épaisseursda rectangle en pointillés blanc. Cette dislamatest
donc caractérisée par un vecteur de Burgers [010].

Le deuxieme systéme de glissement ayant un fadee@chmid maximum dans I'orientation [3] met
en jeu les dislocations [100]. Elles ont été camstes en LACBED.

L’identification de ces dislocations [100] en imeaig a été réalisées grace aux franges d'égale
épaisseur. Sur la figure 111.36, est encadrée usleahtion recoupant trois franges d’égale épaisagec g

=311. Cette dislocation posséde donc un vecteur dgdBsi[100]. Ces dislocations sont trés représgatat
de la microstructure de cet échantillon déformésdamientation [3]. Comme on peut le remarquer legr

figures I11.36 et 111.37 a et b, les dislocatiori®p] sont trés sinueuses et semblent parfois dé&soavec des
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largeurs de dissociation variables. De plus, cormampeut le voir sur la figure 111.38, I'intensité& @ontraste

varie beaucoup le long de la ligne de dislocatido].

Tout comme dans les microstructures des deux sagtbantillons étudiés, la présence de sous —
joints de grain en formation (Figure 111.39) a étése en évidence en MET. Ces microstructures sont
présentes en faible proportion dans cet échantillon

Figure 111.36 : Image de MET. Champ sombre faiscéaible (WBDF) a) : dislocation [100] interceptant

trois franges d'égale épaisseur dans le rectanglgeintillés blanc. Dissociation des dislocatiod®] —

g=31
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0,5 pm

Figure 111.37 : Image de MET. Champ sombre faisc&ahble (WBDF) a) et b) dissociation des dislocatio
[100] — g = 31L
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0,5 um

Figure 111.38 : Image de MET. Champ sombre faiscéaible (WBDF). dislocations [100] présentant une

variation d’intensité de long de la ligne de disdtion — g = 31

Figure 39 : Image de MET. Champ sombre faiscesalddMWBDF). Sous — joint de grain en formation= g
002.
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lIl — Expériences de déformation sur polycristaexdibpside

Suite aux expériences réalisées sur monocristdaxx expériences de déformation sur des
polycristaux de diopside ont été réalisées durartayvail avec pour objectifs de créer des textatesein du
polycristal de maniere a pouvoir analyser les aagons préférentielles en utilisant I'Electron R&catter

Diffraction (EBSD).

lll-1 — Les expériences de déformation

Pour les expériences sur polycristaux de diop$igiehantillon consiste en trois polycristaux, um d
diopside au centre de I'assemblage et deux d'aidi@ San Carlos encadrant celui-ci. Les condititnses

deux expériences de déformation Dio20 et Dio23 pofgentées dans le tableau 111.12.

Nom de Longueur du polycristal Déformation totale  Pression T <rat M d
l'expérience Chargement avant déformation du polycristal nominale em;(ag)a ure al:tfei:; €
P (um) (%) (GPa) contrainte
) ) 1400  Olivine de San Carlos
Dio20 polycristal 650 40 ~8 1200  Pistons d'alumine
Dio23  polycristal 670 34 ~8 1400 fg:::‘;gi?l;‘nff;"fs

Tableau I11.12 : Conditions des expériences de méhtion réalisées sur des polycristaux de diopside.

Ces expériences sur polycristaux ont été réalidans les mémes conditions que celle effectuées sur
monocristaux. La pression d’huile dans le vérimgipal est de 50t et deux températures, 1200°@@2°C
ont été étudiées.

Les mesures de déformationsitu sont réalisées sur les radiographies-X du poliadrie diopside
central ainsi que des polycristaux d’olivine de &amlos situées a ses extrémités (Figure 111.403. d&tails
quant a la mesure de la déformation ainsi queniesritudes sur cette mesure sont expliquées il déanhs

la partie I-1-1-1 de ce chapitre.
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1) Début de la déformation  2) Aprés 95 min a 1400°C, 8 GPa et 2,2.107%s™!
a1400°Cet 8 GPa pour le polycristal de diopside

4
pistons d'alumine

|‘01vn9 polycristalline §

| ljiopside polycristallin
|.o!ivine polycristalline
. pistons d'alumine

Figure 1l 40 : Images en radiographie-X de I'échition Dio20 a 8 GPa (50 t) et 1400°C 1) avant

déformation et 2) apres déformation.
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La mesure de la déformation sur les échantillaigcpistallins des expériences Dio20 et Dio23 est
effectuée en utilisant la méme méthode que celisad sur les échantillons monocristallins. Lesilfes de
rhénium, en noir sur les radiographies-X absorbertement le faisceau et servent de marqueurs de
déformation. Cette méthode de mesure induit desrtiiedes de 4 a 6 pixels, ce qui correspond, antion
de la résolution de I'image, a une incertitude @& 1.4 microns sur la longueur totale des polyauist Cette

incertitude sur la mesure est inférieure a 2,5%dengueur totale des polycristaux.

Les courbes de déformation totale calculées ectifomdu temps pour les polycristaux de diopside
et d'olivine de San Carlos de I'expérience Dio2@tseprésentées sur la figure 111.41. Les valealsudées
pour les polycristaux d’olivine situés au-dessualetlessous du polycristal de diopside sont reptéss en
gris clair et gris foncé respectivement. Les logangoirs correspondent aux valeurs de déformatitahet
calculées pour le polycristal de diopside. Les walale vitesses de déformation apparaissent diguiee
[11.41 dans la couleur du polycristal auxquellele®icorrespondent. Pour des conditions de tempérdgu
1400°C et de pression de 8 GPa, les vitesses dentifon calculées pour les trois polycristaux pnés
dans I'assemblage sont quasiment similaires. Rarepour une température de 1200°C et une pression
8 GPa, le polycristal de diopside se déforme auitesse plus grande que les polycristaux d’olivileeSan

Carlos.
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polycristal d'olivine du haut = polycristal d'olivine du bas e polycristal de diopside
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Figure 111.41 : Déformation totale des polycristade diopside et d’olivine de San Carlos Dio20 amcfion
du temps pour des températures de 1400°C et 128Q@ft pression de 8GPa. Les carrés gris clairsrist g
foncé correspondent aux valeurs pour le polycridtalivine du haut et du bas respectivement. Leariges
noirs représentent les valeurs pour le polycristaldiopside.

Dans les expériences Dio20 et Dio23, les valeersahtrainte différentielle et de pression sont
déduites de la variation des distances inter-rigiii@s dans les pistons d'alumine et dans les pishazix
d'olivine de San Carlos. Les spectres de diffractbtenus sur les polycristaux de diopside et diodi de
San Carlos ne sont pas toujours exploitables sonmai’une trés forte croissance des grains. Laodétde
calcul de la contrainte différentielle et de lagsien est décrite plus en détails dans la partid-2 du
Chapitre Il ainsi que dans la partie I-1-1-2 decbapitre. Les valeurs de contrainte différentietede
pression calculées a partir des données de difiracbtenues sur les pistons d’alumine ainsi quelesi

polycristaux d'olivine de I'expérience Dio20 somaprésentées sur les figures 111.42 et 111.43 reSpement.

Dans la partie supérieure des figures 111.42 43l sont représentées les valeurs des contraintes
différentielles calculées en losange gris pouriséop d’alumine du haut et le polycristal d’olivide haut et
en carrés noirs pour le piston d’alumine du bds pblycristal d'olivine situé au-dessous de |'éufilion de
diopside. Dans la partie inférieure de ces figuwast représentées les valeurs de pression corsp®s
pour les deux pistons et les deux polycristauxiding. La ligne en pointillés représente le changetes

conditions de déformation pendant I'expérience woé diminution de la température de 1400°C a 1200°
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Figure 111.42 a gauche: Pression et contrainte féliéntielle calculées a partir des distances inter-
réticulaires pour le piston d’alumine du haut esdoges gris et pour le piston d’alumine du bas @més
noirs dans I'expérience Dio20.

Figure 111.43 a droite : Pression et contrainte fdifentielle calculées a partir des distances imgtieulaires
pour le polycristal d’'olivine de San Carlos du haut losanges gris et pour celui du bas en carréssmans

I'expérience Dio20.

La ligne verticale en pointillés représente le cpament de conditions de déformation.
Les données déterminées a partir des diffractiéadisées sur les pistons d’alumine sont plus

importantes en nombre que celles déterminée & pagipolycristaux d'olivine en raison de la faiblealité

des spectres de diffractions sur ces derniers tHl Groissance des grains. Dans le cas de spedatres d
diffraction utilisables, leur faible qualité engeedde grandes incertitudes sur les valeurs de aotds
différentielles. Pour la seconde expérience derde&ftion sur polycristal de diopside, Dio23, le teaient

des données de diffraction obtenues a partir dgengtaux d'olivine et de diopside a mis en évidene
méme phénoméne de croissance de la taille de gn@ndant dans la plupart des cas, les spectres de

diffraction difficilement exploitables.
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Les valeurs finales de contraintes différentielidsde pression en fonction des conditions de
déformation pour les expériences réalisées surcpstgux de diopside sont rassemblées dans leatable
11.13.

. . . Vitesse de .

Nom de Points Pression Température I r o Contrainte

l'expérience  expérimentaux  (GPa) (°C) (10657 (MPa)
ab

Dio20 20-1 76+06 1400 = 100 21,6 £4,0 18052
polycristal 202 62+02 1200+ 100 54,5+7,6 690 + 30°
DI0_23 23-1 78+09 1400 + 100 40,0+ 2,1 222 +222%

polycristal

Tableau 111.13 : Données mécaniques pour les eepégs réalisées sur polycristaux de diopsidaistons

d’alumine comme marqueurs de contraint& polycristaux d’olivine comme marqueurs de contiin

l1l-2 — Les résultats obtenus grace a 'EBSD

Les échantillons polycristallins Dio20 et Dio 28t@&té étudiés en utilisant la méthode de I'EBSD
(Electron Backscatter Diffraction). Chacun des dpabycristaux cylindriques a été coupé dans le sens
hauteur c’est a dire paralléelement a I'axe de atdliion. De ce fait, chacune des expériences ti@rdétion
Dio20 et Dio23 permet d'obtenir deux demi-cylinddest les orientations cristallographiques préféedias

ont été caractérisées.

Les résultats obtenus pour les polycristaux depgiite des expériences Dio20 et Dio23 sont
présentés sur les figures 111.44 et 111.45. Sur figgres, I'axe de compression a été aligné avaxel’Z. On
peut noter une forte concentration des péles (é1des axes [001] respectivement perpendiculaireaen
plan X-Y et parallele a I'axe X. Alors que les af&60] et les plans (110) semblent étre orientés plu
moins aléatoirement sur la figure 111.44, ils seenttlétre respectivement paralleles au plan X-Yaedlfgles

a l'axe Z sur la figure 111.45.
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Figure 111.44 : Figure de pble a partir des résuisad’EBSD pour le polycristal de diopside de I'evipice
Dio20 déformé de 40% a 8 GPa et pour deux températde 1400°C et 1200°C. L'axe de sollicitation est

aligné avec Z. Les intervalles entre les contoorg sles multiples de 0,5 avec une distributionarme.
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Figure 111.45 : Figure de pble a partir des résuisad’EBSD pour le polycristal de diopside de I'evipice

Dio23 déformé de 34% a 8 GPa et pour une tempéeadaer1400°C. L'axe de sollicitation est aligné a¥ec

Les intervalles entre les contours sont des mekiple 0,5 avec une distribution uniforme.
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| — Les expériences de déformation haute pressiohaute

température en D-DIA

Depuis une dizaine d’années, de grands progreétémealisés dans le domaine de la déformation a
haute pression et haute température. Des expésiesmes pression quasi-hydrostatique sont maintenant
réalisables et ce avec une grande diversité denitgeds allant des presses multi-enclumes a laleediu
enclumes de diamant en passant par la D-DIA aunsilgg RDA. Ces outils nous permettent aujourd’taui d
déterminer les propriétés mécaniques des minérains lés conditions pression-température correspodda

'’ensemble du manteau terrestre.

Les expériences de déformation sous pression a@gristaux de diopside orientés de cette étude
ont entierement été réalisées grace a la D-DIA.dvescées technologiques et I'expérience accunauiée
cet appareil dans les dernieres années permettgntrd’hui de réaliser des expériences de défoonath
routine et ce jusqu’aux conditions pression et @&mare du manteau supérieur. Les quelques limitsiiui
restent actuellement et qui sont en cours d'étaddapcommunauté seront détaillé dans la premiariepde
ce chapitre. Les résultats obtenus sur la défoomadies monocristaux de diopside, les microstrusture

observées ainsi que leurs implications géophysigeemt ensuite détaillés dans une seconde patrtie.

I-1-Les expériences de déformation sous pressidd-BihA

Les expériences de déformation sous pressiorsééslien D-DIA impliquent une montée en pression
préalable a la déformation. Cette augmentatiorag@dssion au sein de I'assemblage est respondable
déformation de I'échantillon a température ambiaBtien que les pistons d’alumine accommodent une
partie de cette déformation en se densifiant, lesumes réalisées sur les spectres de diffracticegistrés
aprés la mise de I'échantillon sous pression irglgliexistence d’une contrainte déviatorique siguée en
général a 1 GPa. Il parait probable que cette oh&fiion & froid engendre une grande densité de teéau
sein du monocristal de diopside. Cependant, legreqres de D-DIA nous permettent de relaxer les
contraintes et d’effacer cette microstructure eimnteaant la température entre 1000°C et 1100°C g&nd
une durée de trente minutes a une heure avantfderdd I'échantillon. Bien que les échantillons &pr
restauratiom’aient pas été observés en MET et qu'il ne sastg@ssible d’affirmer que cette étape permette
d’éliminer la totalité des défauts créés durantdenpression a froid, le recuit de I'échantillonrpet d’en
minimiser la présence et de réaliser des expéreteaéformation avec un matériau de départ relatnt

"propre”.

Quand I'échantillon est mis sous pression et empé&ature, la déformation peut débuter grace a
l'injection d’huile a vitesse constante dans lesing différentiels. Dans les expériences de déftiona
effectuées en D-DIA couplée a un rayonnement syitigdr, les mesures de contraintes et de déformation

BN

sont réaliséedn situ grace respectivement a la diffraction-X des padgaux présents au sein de
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'assemblage au voisinage de I'échantillon et aadiagraphies-X. Ces expériences visent a obtersr de
conditions stationnaires qui se traduisent parvateur de contrainte constante en fonction du teshple la
déformation. N'ayant pas la possibilité de vérifiarvaleur de la contrainte au cours de la défaomat
I'obtention d’'une vitesse de déformation constes@e de référence et le régime stationnaire estidére
comme atteint dans ces conditions. Dans cette gphaig favoriser la déformation en régime statiomna
nous avons choisi de fixer une valeur minimale d®mnation du monocristal de 3% pour chacune des
vitesses de déformation. Le traitement des dondéediffraction et le calcul des contraintes, réaia
posteriorinous permet de vérifier 'obtention du régimeistataire. Les résultats obtenus durant cette étude
nous ont montré que dans certains cas, particaigme aprés une diminution de température de 200°C a
cours de I'expérience (notamment pour le passageeaempérature de 1100°C), cette valeur minimale d
3% de déformation de I'échantillon a vitesse camstan’assure pas I'obtention d’'une contrainte camist
Dans ces conditions le régime stationnaire n’est gtteint ce qui rend les données inexploitableswr P
pallier a ce phénoméne, plusieurs solutions semlgievisageables. La premiére consiste a augmeater |
valeur minimale de déformation du monocristal pone vitesse de déformation constante, ce qui imeliq
de limiter I'expérience de déformation a une setitesse de déformation par température. La deuxieme
solution pourrait étre de n’étudier qu'une seulegérature pendant une expérience de déformation.
Cependant ces deux premieres propositions impliguer quantité de données potentiellement moins
importante pour une expérience de déformation céeguend difficilement applicable a cause du ctna
précieux du temps de faisceau sur synchrotron.nEidi troisieme solution, et celle qui semble laspl

réalisable, serait de diminuer 'amplitude des salattempérature au cours de la déformation.

La mesure de température et I'estimation de sosriitude au sein de I'assemblage pendant la
déformation reste cependant une des plus grosiesiltes. En premier lieu, il n’existe aujourd’haucune
calibration de I'effet de pression sur les thermgates. Ce probléme n’est pas propre aux expeériestes
DIA et affecte potentiellement toutes les expérmnen presse multi-enclumes. De plus, les gradamts
température verticaux et horizontaux au sein des€mblage ne sont pas estimés. Enfin les thermtasoup
ne résistant généralement pas au début de la d#tformles températures sont estimées grace aukenu
de température en fonction de la puissance injec@&tte méthode ne prend pas en compte la perte
d’efficacité du four & mesure de sa déformatiom®Die cas ou les thermocouples résistent au débla d
déformation et ou la diminution de la températurarpune puissance injectée constante est obsdrvéste
difficile de distinguer la contribution liée a lanpe d’efficacité du four et celle liée a I'éloignent des
thermocouples du centre de I'échantillon di au Irées enclumes latérales. A partir de I'ensemble de
phénoménes énoncés ci-dessus, nous avons chdigedé&incertitude sur nos valeurs de températare
100°C. Etant donné l'impact important que de telfegrtitudes sur les mesures de températures peuve
engendrer sur les données mécaniques et leurprigtiaions, il parait nécessaire de trouver degtieab
pour mesurer les températures plus précisément.niekfications de la géométrie de I'assemblage ou
I'utilisation de thermocouple couplé avec I'insertide matériau dont I'équation d’'état est bien censont

des solutions envisagées et étudiées actuellement.
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A la fin de la déformation, les vérins différemdi@insi que le vérin principal doivent étre rétésc
pour ramener I'échantillon a pression ambiante. \liesses de recul sont ajustées de maniére a msarifa
déformation de I'échantillon durant cette étapdieed pouvant étre contrblée en mesurant la taikée
I’échantillon in situ a partir des radiographies. L'étude des microsines permet d’évaluer la qualité de
cette procédure (sans que cette hypothése ne m@ireseompletement vérifiée). Nous n’avons pas rvse
dans les lames de MET I'existence d’'une microstmgctnanifeste de basse température qui se supsajose
a celle de haute température. Il semble donc gtre poocédure permette de minimiser la déformaltos
de la décompression a température ambiante etrpeéses microstructures de déformation de haute

température en vue de I'étude en MET.

|-2-L’état et le calcul des contraintes

Les expériences de déformation en D-DIA réalisthamnt cette étude consistent & imposer une
température, une pression hydrostatique et ungsétde déformation et a mesurer la contrainteuglizogest
soumise I'échantillon dans ces conditions. Lesutalde vitesse de déformation et de contrainte r&atisés
a partir des mesurds situ respectivement sur les radiographies-X et suspestres de diffraction du/des
polycristaux présents dans lI'assemblage. La métliedealcul de la contrainte différentielle a padées
données de diffraction est basée sur I'hypothesaedtontrainte différentielle et d’une pressionstante
pendant la déformation sur I'ensemble de la colodo@c sur I'ensemble de la cellule contenant

I’échantillon.

Les expériences de déformation réalisées duraite é&ude ont permis de montrer que cette
hypothese n’est pas toujours vérifiee. En effetcaurs de la déformation, un gradient de contraietet
apparaitre dans certain assemblages. Les valewsndi@intes différentielles et de pression caksilpour
les pistons d’alumine de I'expérience Dio24 somprésentées figure IV.1 avec, en losange gris, désuvs

pour le piston du haut et, en carrés noir, celtes fe piston d’alumine du bas.

Sur cette figure 1V.1, les pressions calculéestmeoh un gradient de pression de 5 GPa entre le hau
et le bas de 'assemblage. De plus au cours déftardation, un gradient de contrainte d’environ 30Ra
apparait pour une température de 1200°C correspbradda zone 3. Ces gradients peuvent étre la
conséquence de plusieurs facteurs. Tout d’abgreut y avoir au cours de la déformation, un déegetde
la colonne de compression c’est-a-dire une légietion d’'un des pistons d’alumine qui induit uracip de
contrainte variable sur la hauteur de la cellulesitiite pendant la compression a froid, les pistbalsimine
poreux accommodent la déformation ce qui provoguéis une augmentation du diamétre du pistonaSi |
diffraction est réalisée sur une zone du polydriek@entrée par rapport a la colonne alors la neeser
contrainte peut s’'en trouver sous-estimée. Enfirang le calcul de la contrainte est réalisé a mpdds
spectres de diffraction des polycristaux insérdgsda cellule comme de I'olivine ou du spinelle siaette

étude, la croissance des grains peut créer unadgcdk la position des pics sur les spectres.
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+ piston d'alumine du haut = piston d'alumine du bas

1400 °C '1200°C

Contrainte différentielle (GPa)
(=}
o
|

zone 1 zone 2 | zone 3
11200°C

* * . ¢ 1
*1 & ¢ ¢ o @

Pression (GPa)
o
]

T T T T T
0 60 120 180 240 300

Temps (min)

Figure IV.1 : Pression et contrainte différentiettalculées a partir des distances inter-réticulaiggour les
pistons d’alumine du haut en losanges gris et dsl éa carrés noir dans I'expérience Dio24. Les Igyne
verticales en pointillés représentent le changentmntitesse d’avancée des vérins différentielsued®

température.

Dans la grande majorité des expériences réaldéest cette étude, les spectres de diffraction-X
utilisés pour le calcul de la contrainte ont étqués sur plusieurs polycristaux encadrant le mastar
central, permettant de mettre en évidence s'illigwales gradients de contrainte. Ces derniers rapgsent
tres rarement dans les expériences réaliséesssundrocristaux de diopside. Cependant il est ar rpte
dans le cas ou le calcul de contrainte est réaljsdrtir de la diffraction d’'un seul polycristalgent au sein
de I'assemblage, il n'est pas possible de mettréwisience un éventuel gradient de contrainte au dei
'assemblage et la valeur finale de contrainteédéhtielle calculée peut étre tres différente dée ci

lagquelle est effectivement soumis le monocristatred.

La seconde difficulté qui apparait dans le cattad contraintes différentielles concerne les dasinée
obtenues a partir des diffractions-X. Actuellemgraur les expériences de déformation réaliséegsiasir
appareils couplés au rayonnement synchrotron comlest le cas dans cette étude, la contrainte

différentielle dans I'échantillon est calculée atipales distances interréticulaires des graingalycristal.
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En effet, pour chaque spectre de diffraction, uakew de contrainte différentielle est déterminéarp
chaque famille de plans cristallographiques d’utémau. Ces valeurs sont ensuite moyennées de raanie
déterminer une valeur de contrainte différentieberespondant & un triplet température-pressitesse de
déformation. Cependant, les valeurs de contraca&silées a partir de chaque plan cristallograghspnt
parfois trés dispersées. Sur la figure 1V.2 sorgrésentées les valeurs de contraintes différesdiell
enregistrées par chaque famille de plans cristafdgques du piston d’alumine dans I'expérienceObio
Sur cette figure, chaque groupe de six points spomed a la contrainte différentielle pour chaquenpl
cristallographique, a une température, une vitekeseléformation, une pression et un temps donnés. On
remarque que la contrainte enregistrée par unelléané plans cristallographiques a toujours la méme
position relative par rapport aux autres tout awgla'un domaine correspondant a une températuee, un
pression et une vitesse de déformation. Pour uctrepde diffraction donné, la différence entrevakurs

de contraintes calculées pour chacune de ces ésnpidut s'étaler sur une gamme de plus de 600 MFa d
le cas de fortes contraintes (supérieures a 1 GRdle différence entre les valeurs de contraioddsulées
pour chaque plan cristallographique a un temps él@mgendre donc une incertitude importante sualieuy

de contrainte différentielle moyenne. Les rectangiprésentés sur la figure IV.2 encadrent lesuvalgui

ont été moyennées pour déterminer la valeur deaiate différentielle dans le piston d’alumine dastpour

une température, une pression et une vitesse damkitfon données.

La dispersion des contraintes calculées pour ehéamille de plans cristallographigues trouve son
origine dans deux phénomeénes principaux et indepeadTout d’abord il existe une partie provenamt d
"l'erreur machine". Celle-ci est observable dansde de déformation a faibles contraintes (< 20@)MElle
correspond a la valeur de dispersion restante qilantst plus possible de suivre l'ordre relatiésd
contraintes enregistrées par chacune des plansllogsaphiques pour un triplet pression-tempématur
vitesse de déformation. Cette partie de la disperbée a la limitation machine représentera domdaut
pourcentage de la dispersion totale des contraifates le cas de déformation a faible contraintes éaible
pourcentage dans le cas de déformation a fortetrabates. Elle provient notamment d’incertitudes
multiples sur le trajet des rayons-X diffractésl{woe d’échantillon diffractant, angle de diffractjo La
seconde origine est physique. Au sein d'un polyalid’'orientation des grains est aléatoire. Leangl
cristallographiques diffractants vont donc se tmudans des orientations différentes par rappfaxa de
sollicitation dans différents grains plus ou mofdsirs". Les plans associés "verront" donc une edmit

plus ou moins élevée.
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Figure IV.2 : Contraintes différentielles calculégsur chaque famille de plans cristallographiquessl le
piston d’alumine du bas pour I'expérience Dio06s kkectangles entourent les valeurs qui ont été muoées
pour déterminer la contrainte différentielle moyeraians le piston pour une température, une pression

une vitesse de déformation données.

Dans la quasi-totalité des études réalisées enD:zBs dernieres années ainsi que pour ce trdaail,
valeur de contrainte différentielle pour un tripbeession-température-vitesse de déformation @éehab en
réalisant une simple moyenne des contraintes é@asupour chaque plan cristallographique. Les teavau
récents de Burnley et Zhang, (2008), consistarraparer les données de diffraction-X obtenues sur d
quartz et les données issues de la modélisatiommpanodele EPSC (Elasto-Plastic Self Consistemt), o
permis de mettre en évidence le fait que la métliedealcul de la contrainte différentielle utiliglsqu’ici
ne permet pas dans tous les cas d'obtenir la vdkegontrainte différentielle vraie. En effet, aupvoir sur
la figure 1IV.3 que les valeurs de contraintes déf#ielles enregistrées par chaque famille de plans
cristallographiqgues ne se répartissent pas de neafiemogene de part et d'autre de la contrainte

macroscopique calculée a partir du modéle EPSC.

Pour obtenir la valeur de contrainte differenéiedbrrespondante a un triplet pression-température-
vitesse de déformation il est nécessaire ; soitaigler les résultats du modéle EPSC avec les ésnné
expérimentales de diffraction-X ; soit de détermiles contraintes différentielles enregistréesypagrand
nombre de plans cristallographiques de manierdculea cette contrainte différentielle moyenne avec

grand nombre de valeurs.
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Figure V.3 : Contraintes différentielles calculéasur dix plans cristallographiques du quartz. Lrite en

trait plein représente la contrainte macroscopigeedculée dans I'échantillon polycristallin. Burnlest

Zhang, 2008

lI-La déformation du diopside

I-1-Les systémes de glissement ¥<1108}

Pour étudier I'effet de la pression sur l'activilés systémes de glissement %<1108§, des

monocristaux de diopside ont été déformés danititation notée [2] permettant d’affecter a cesésyes

des facteurs de Schmid proches du maximum.

Les dislocations %2<110> ont été caractérisées neagerie dans I'échantillon déformé selon

I'orientation notée [2] avec un vecteur de diffiantg :[Zi]. Ces dislocations ne sont apparemment pas

dissociées et sont caractérisées par de longs ms&grmeins quasiment paralléles a la direction [001]

montrant une forte friction de réseau sur ce caracl.es segments vis, plus courbes, semblent@acdé

plus facilement.

De nombreuses boucles fermées ou ouvertes ordbservées dans cet échantillon. Ces boucles

d’assez grande taille (environs 0,2 um) ne présepes d'alignements particuliers du type de ceaseovés

par Ingrin et al., (1991). Elles semblent étre cinastigues d'un phénoméne de glissement dévié des

dislocations ¥2<110>.
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Les systémes de glissement ¥2<11064 ont également été observés en imagerie etiéaisés en
LACBED dans les échantillons déformés dans lesmtatens notée [4] et [3]. Dans I'échantillon défer

selon [4] (visant & activer le glissement [0014f Hislocations %2<110> ont été observées avecaiauwrede
diffraction g = 220 prés du péﬂﬁZ] . Dans ces conditions d’observation, certatiskcations en contraste

(donc potentiellement du type ¥2<110>) semblentodiges avec une largeur de dissociation de 25Lem.
lien entre ces dislocations et le glissement Y2<Irf@>pu étre établi de maniére certaine. Une ndeifels,

des boucles fermées et ouvertes sont présenteseiaashantillon. Elles sont visibles avec les eerg de

diffraction g =402 et g =22let mises hors contraste avec g = 002. Ce sont liencdes boucles ¥%2<110>.
Enfin, des dislocations %2<110> ont été caractésiseée LACBED dans I'échantillon déformé selon
I'orientation notée [3] (visant & activer les sys&s durs [100](010) et [010](100)). L'observatem mode

image a permis de mettre en évidence la faibleepiEsde ces dislocations dans cet échantillon.

Notons enfin que si quelques sous-joints ont digervés en MET, ils ne dominent pas la
microstructure de déformation (leur formation pelidilleurs étre liée aux changements de régimes de
déformations aux cours des expériences et a lessiéEale résorber certaines populations de distocsgt
Cette observation est applicable a la totalité édsantillons quels que soient les systemes deeglisst

activés.

En résumé, I'étude des microstructures permet égager les grandes lignes de la déformation

plastique impliquant les systémes 1/z<11(liﬁ{}. Le glissement de dislocations est le modeléfermation
dominant. La montée ne semble pas jouer un réleuna@ux températures impliquées (jusqu’a 1400°€). L
glissement implique de longues boucles de dislonatiprésentant des orientations marquées selon les
directions coin. Ces microstructures avaient dégaabservées dans les échantillons déformés aiqmess
ambiante, elles restent pertinentes a haute preskiEs segments vis sont manifestement capables de
changer de plan par glissement dévié. Cette obttmmvast compatible avec I'observation de micragtices
assez homogenes (pas de bandes de glissement)déasigtion de réseau sur les segments coirerast
expliquer. Elle peut provenir d’'une friction de &#s. Des calculs de contraintes de Peierls sogbars de
réalisation dans I'équipe par A. Metsue. Ills momitreu contraire que les segments vis sont sourisea
plus grande friction de Peierls. Nous suggéronscdgme les dislocations ¥<110> coin pourraient se
dissocier en montée a haute température. L'observate dislocations dissociées lorsque la direction
d’'observation s’écarte de la normale au plan dssegfent (Figure 111.29.b), viendrait, si elle éinfirmée,
étayer cette hypothese. Une autre observationisééah pression ambiante par J. Ingrin, vient reefocette
hypothése. Les orientations coins des dislocatibisl10> apparaissent moins marquées dans ses
expériences réalisées a 900°C que dans cellesé&éalau dessus de 1100°C (Ingrin, 1992). En défet,
dissociation de montée qui implique de la diffusiocale dans le cceur de la dislocation ne peutrajipa

gu’a haute température.

© 2009 Tous droits réservés. - 126 - http://doc.univ-lille1.fr



. . Thése d'Elodie Amiguet, Lille 1, 2009
Discussion

Raterron et Jaoul, (1991), ont souligné la prédamie des systémes %<11@#{} dans la
déformation du diopside a basse pression et posirtef@pératures supérieures a 1000°C. Nos données
mécaniques obtenues & haute pression (échantilisfosmés selon l'orientation [2]) peuvent étre rais@
relation avec celles de basse pression afin dendiéter la loi rhéologique de haute pression et detéd

température. Il est cependant nécessaire de dé&mamte nos données refletent bien de I'activité des

systémes 1/z<110>]@0 1.

En effet, I'observation des échantillons déforreékon [2] avec un vecteur de diffraction g = 002 a
permis de mettre en évidence la présence signvfecde dislocations [001] avec une densité de tormde
5.10"m. Cette valeur est du méme ordre de grandeur gdensité des dislocations ¥%<110>. La question
de la contribution de cette activité des dislocati001] a la loi rhéologiqgue mesurée doit done @wsée.
La déformation totale des monocristaux déforméssdanrientation [2] peut étre décomposée en deux
contributions : celle des dislocations ¥2<110> aiédlg s'ajoute celle des dislocations [001]. Ilgiaidonc
nécessaire de déterminer la contribution relatveliacun des systémes de glissement a la défomusm

monocristaux de diopside déformés dans I'orierngta).

1,0
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Figure 1V.4 : Facteurs de Schmid et coefficientsddéormation pour les différents systémes de glisse

activés lors de la déformation de monocristaux id@side dans I'orientation [2] calculés dans ce @agec

un axe de sollicitation paralléle fi50] ( soit & 12° de I'axe [010] du cristal).
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Sur la figure IV.4 sont représentés les coeffitcsethe déformation qui quantifient la contribution
d’un systéme de glissement donné sur le raccoeromsst de I'échantillon. Ce calcul de géométrie ale |
déformation est détaillé en annexe. On peut renegirque méme si la direction de compression est trés
proche de [010] pour les monocristaux de diopsi&ferdnés dans I'orientation [2], le glissement [0p&lt

étre activé. Cependant, sa contribution au raccssement de I'échantillon est faible comparée & ags
systémes de glissement 1/2<110.:lﬂ}. Nous concluons de cette analyse que la l@éoldgique déterminée

pour les échantillons orientés selon [2] caraaédisn le glissement 1/2<1103§D 1.

Cette loi rhéologique de haute pression et haetepérature est caractérisée par un volume
d’activation V* = 17 + 6 crifmol, une énergie d’activation Q = 707 kJ/mol, entie préexponentiel In(A) =
13,4 en utilisant un exposant de contrainte n =tiéébdes données de basse pression (Raterroroet Ja
1991). Parmi les paramétres de cette loi rhéolagida valeur de I'énergie d’activation souléve des
questions. Elle est en effet plus grande que oéllenue a basse pression par Raterron et Jao@l)(1942
kJ/mol.

Il N"apparait pas de raison évidente quant a lseale cette différence importante dans les valeurs
de I'énergie d’activation déterminées dans ces ddudes a basse et & haute pression. Les monagrisa
diopside déformés ont la méme provenance et la nodmposition et bien que la fugacité d’oxygéne aie s
pas bien contrdlée dans nos expériences, il a ist&€mévidence qu’elle ne joue pas un rdle impordams
le comportement mécanique du diopside (Jaoul etrRat, 1994 ; Bystricky et Mackwell, 2001). En aé g
concerne I'éventuel effet de la fugacité gHsur la valeur de I'énergie d’activation, il neupétre discuté
ici pour deux raisons. Premiérement, les teneutsaendes monocristaux de diopside déformés dansi¢é
de Raterron et Jaoul, (1991) ne sont pas préoceta=uxiemement il n’existe actuellement pas d&aétude

réalisée sur monocristaux pouvant servir de ré&ren

Cependant, il existe dans I'étude de Raterroraetl) (1991), une loi rhéologique déterminée pour
des monocristaux de diopside déformés dans unatatien notée [1], non testée durant I'étude adaut
pression, caractérisée par une forte valeur d'éael'gctivation Q = 740 kd/mol. Cette forte valelgnergie
d’activation a été obtenue pour une déformationadse pression par glissements multiples car cette

orientation notée [1] permet ['activation des sy 1/z<110>gio}, [001](100), [001](110) et

[001] (JiO) avec des facteurs de Schmid équivalents. Les \watgnnilaires d'énergie d’activation obtenues a
basse pression pour une déformation par glissemeutiples et a haute pression pour la déformaties
monocristaux déformés dans l'orientation notée ¢2hsé uniquement activer les systemes de glistemen

1/2<110>{]10} pose la question des implications de I'actimatd’autres systemes de glissement que les

systémes 1/z<110>]@0 } dans la loi rhéologique. Nous avons montré lguglissement [001] ne contribue pas
de maniére significative a la déformation mesuf@ependant, ces dislocations sont présentes ettjteien

role de "forét" pour les dislocations ¥2<110>. Ceferactions sont-elles susceptibles d’affecterdigie
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d’activation mesurée ? Nous ne sommes pas en meswe stade de confirmer, ni d'infirmer cette

hypothése.

L'orientation notée [2] permet donc I'étude desteynes de glissement 1/2<11(]iﬂ} et la loi
rhéologique déterminée caractérise bien l'actidés ces systémes de glissement. La valeur du volume

d’activation V* = 17 = 6 cni¥mol permet de mettre en évidence un fort effepdEssion sur les systémes

1/2<110>{]10 } impliquant un durcissement de ces systemes kkaggmentation de la pression.

La loi rhéologigue de haute pression déterminées datte étude pour les systémes 1/z<1]]i]D>I
est différente en certains point de celle de bpssssion pour des raisons qui a ce stade n'appardipas
clairement. Cependant cette loi rhéologique (équatil, page 64) représente bien les données olténue
haute pression. C’est la raison pour laquelle, dansuite de ce document elle sera utilisée avec le

parameétres suivant :
- V*=17 cn/mol
- Q=707 kd/mol
- In(A) = 13,4 MPds?

- n=65

lI-2- Les systémes de glissement [001](100), [00LQ) et [001](110)

Les systémes de glissement [001](100), [001](Gt()001](110) ont été étudiés a basse pression
pour des températures supérieures a 800°C. lislesnilus actifs pour des températures comprisee en
800°C et 900°C (Ingrin et al., 1992). Pour étudieffet de pression sur ces systemes de glissemeut
avons déformé des monocristaux de diopside dansnig@ation notée [4] permettant d’obtenir deddars

de Schmid élevés pour ces systemes.

Les dislocations de vecteurs de Burgers [001Ethtaractérisées en LACBED dans les échantillons
déformés selon I'orientation [4]. Ces dislocatioresmontrent pas d’évidence de dissociation eidtidn de
réseau ne semble pas marquée. Seuls les plans §ht@té identifiés comme plans de glissement tfifec
des dislocations [001] (Figure 111.27).

Les dislocations [001] ont été identifiées danssttes échantillons déformés durant cette étude,
méme ceux pour lesquels ce glissement ne devaétmasctivé. Dans les échantillons déformés deples
dislocations [001] sont présentes avec une dedsitéordre de 5.18m™. Il n’apparait pas non plus dans ce

cas de friction de réseau marquée. Dans I'échamtiliéformé selon l'orientation notée [3], nous avon
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caractérisé des dislocations [001], glissant pp@leiment dans un plan {110} ainsi qu'une évidenee d
glissement dans le plan (100). Cependant les ditos [001] restent marginales et ne sont pas

représentatives de la microstructure de cet édtamti

En résumé, les dislocations [001] ne présententdpdriction de réseau marquée et ne semblent pas
dissociées. L'observation en images a permis dactéiser les plans {110} comme étant les plans de
glissement dominants (Figure 111.27). Une évidemiee glissement dans le plan (100) observée (Figure
[11.33.€). Ces observations sont compatibles avellex réalisées dans les échantillons déformés
naturellement (e.g. Van Roermund et Boland, 19&ti8r et al., 1991; Phillipot et Van Roermund, 209

Pour les échantillons déformés selon lorientatipf], c’est-a-dire permettant [I'activation
préférentielle des systemes [001](100), [001](C4t0)001](110), il n'a pas été possible de détermiadoi
rhéologique de haute pression car il n'existe padod rhéologique de basse pression dans la littéra
caractérisant l'activité de ces systemes de glissenkn effet, I'apparition de fusion partielle ppée dans
certains des échantillons de diopside déformésdenentation [4] dans I'étude de Raterron et §1994),
ne leur a pas permis d’obtenir suffisamment detpapérimentaux pour déterminer la loi rhéologigee
basse pression du diopside dans cette orientatiniest donc pas possible de quantifier directentieffet
de pression sur les systemes impliquant le gliseefi@®1]. Cependant, les glissements [001] et %2%110
étant les principaux systémes de glissement olselaés le diopside a basse pression, il était sgitesde
pouvoir comparer leurs activités a haute pressidraete température. Pour cela nous avons chaislisér
deux méthodes de comparaison, la premiére corgsisbenparer directement les vitesses de déformdgsen

monocristaux orientés selon [2] et [4] au sein d&nma assemblage et la seconde, indirecte, utilise la

rhéologique de haute pression déterminée pour \sterees 1/z<110>3@!.‘)} et rappelée dans la partie

précédente.

Pour pouvoir comparer les résultats obtenus pesimionocristaux déformés dans I'orientation [4]

avec ceux acquis pour les systémes 1/z<11'1m>}{, il est nécessaire de vérifier que la déforamatotale des
échantillons orientés selon [4] est bien engengael’activation des systémes [001](100), [001](0&0
[001](110). En effet, I'étude des microstructures reode image et en LACBED de I'échantillon Diol2
déformé dans l'orientation [4] a mis en évidencprigsence de dislocations de vecteurs de Burgetd 02<

De maniere a déterminer la contribution des digiona %2<110> dans la déformation des échantillons
orientés selon [4], nous avons calculé les coefiits de déformation pour chacun des systemes de

glissement dans cette orientation.
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Figure 1V.5 : Facteurs de Schmid et coefficientsddéormation pour les différents systémes de glisse

activés lors de la déformation de monocristaux id@side dans I'orientation [4] calculés dans ce @agec

un axe de sollicitation paralléle a [113] soit a @& la direction [225].

La figure IV.5 représente les facteurs de Schrimdiaue les coefficients de déformation calculés

pour chacun des systémes de glissement en congiddgranonocristal de diopside déformé avec un axe d
sollicitation paralléle a la directiofflS] c'est-a-dire & 6° de la directic[ﬁéS] . On peut noter sur cette figure

que bien que les dislocations ¥2<110> aient étété@aiaées dans le monocristal déformé dans I'catent
[4], ces systémes ne participent que trés peu déflarmation de I'échantillon. Les données mécargque
obtenues pour les monocristaux déformés dans fiaiien [4] caractérisent bien l'activité des systs
[001](100), [001](010) et [001](110).

La loi rhéologique de basse pression et de haumpdrature n'ayant pas été déterminée pour les
systémes de glissement [001](100), [001](010) ei]J@10), nous avons directement comparé I'actigiié
glissement ¥2 <110> (correspondant a l'orientatid}), [et du glissement [001] (activés dans l'ori¢iota
[4]), a haute pression en réalisant une expéridecdéformation (Diol8) contenant les deux monaauist
de diopside orientés differemment. Les vitessedé&ermation enregistrées en fonction du temps pesar
deux monocristaux soumis au méme triplet contrginéssion-température n’'ont pas fait apparaitre de
différence de comportement entre les deux monacpis(Figure I11.12). Ces vitesses de déformatiang s
représentées sur la figure IV.6.
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Pour pouvoir prendre en compte I'ensemble des émexpérimentales acquises pour les systemes
[001](100), [001](010) et [001](110) et vérifierhypothése avancée d’'aprés les résultats obtenus pou
I'expérience contenant deux monocristaux d’origotet différentes, il a donc été nécessaire d’etilisne

méthode de traitement différente pour les expéeeme contenant qu’un seul monocristal orienténsglp

(Dioll et Diol12). La détermination de la loi rhégibjue a haute pression pour les systémes 1/z<]:ﬁ!0):}{
nous permet de recalculer, pour chaque tripletsppas— température — contrainte des expériences de
déformation activant [001](100), [001](010) et [(Q1LO0), la vitesse de déformation a laquelle saiter
déformé un monocristal dans lequel le glissemertt 22 aurait été activé dans ces mémes conditias. L

calculs ont été réalisés en utilisant les pararsétéaillés dans la partie 1l-1 de ce chapitre.

points expérimentaux pour le glissements [001]
points expérimentaux pour le glissements 1,2<110>
W points recalculés pour le glissements 1,2<110>
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Figure IV.6: Vitesses de déformation expérimestgieur le glissement [001] en rond gris, pour le
glissement ¥2<110> en carrés gris et points recasuybour le glissement ¥2<110> en carrés noirs paur |

méme valeur de contrainte a partir des valeurs moges de V*, de Q et de In(A).

Sur la figure IV.6 sont représentées les vitesdesdéformation des points expérimentaux

correspondant a l'activation du glissement [0Oltief@ation [4] en cercle pleins gris), des points

expérimentaux correspondant au glissement %2<11@n(ation [2] expérience Diol8 en carrés grisjes
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points calculés pour le glissement ¥2<110> (caro&#sh Les données sont rassemblées par expérghes
numéros sur la figure correspondent aux noms désspde chacune des expériences de déformation
réalisées dans l'orientation [4] et rassembléess dantableau IIl.7 du Chapitre Ill. A chaque point
expérimental correspond des conditions précisédmaule la figure sous chaque point (températufCen

pression en GPa et contrainte en MPa).

La tendance observée a partir des vitesses demtBfon calculées pour les glissements %:<110> et

[001] dans I'expérience Diol8 se confirme sur gufe IV.6. Il ne semble pas y avoir de prédominates

systémes de glissement % <110&§){}(activés dans l'orientation [2]) & haute pressiet pour des
températures supérieures a 1200°C comme obsemassign ambiante. Pour des pressions supérieufes a
GPa et des températures supérieures a 1100°Cysesmes de glissement [001](100), [001](010) et

[001](110) ainsi que ¥%2<11030 } sont activés.

Les systemes de glissement ¥%2<110>{110} étant faicisement activés a pression ambiante et pour
des température supérieures a 1000°C que les sstanglissement [001](100), [001](010) et [001{(11
la similarité dans I'activation de ces systémesaudtd pression et haute température nous permetidturire
que l'effet de pression sur les systémes de gliseerf001](100), [001](010) et [001](110) est moains
important que celui s'exercant sur les systemesli@={ll10}. Ce comportement est peut-étre a reliefaitu
que I'on observe peu de friction de réseau sudislecations [001] et conforterait notre hypoth&séon
laguelle 'augmentation de la friction de réseaules dislocations ¥2<110> serait a I'origine ddfée de

pression observé.

lI-3-Les systémes de glissement [100](010) et [Q1@]))

Les systémes de glissement [100](010) et [010){9Gi correspondent aux plus grands vecteurs de
Burgers) sont les plus difficilement activables i'ont jamais pu étre activés a basse pressiomen#®
haute température (paramétre limité par I'apparitie la fusion partielle précoce a haute tempéadans
les échantillons). Pour étudier I'activité des éysts de glissement [100](010) et [010](100) & hpression
et haute température, des monocristaux de diopsdeété déformés dans une orientation notée [3],

permettant de conférer & ces systémes des face@shmid de 0,5 et de 0,48 respectivement.

Les dislocations [100] et [010] n'ont été obses/§ae dans les monocristaux de diopside déformeés
dans l'orientation notée [3]. Les dislocations @eteurs de Burgers [100] ont été caractériséesA@BED
ainsi qu’en mode image en utilisant les frangegal&s épaisseurs (Figure 111.36). Ces dislocatsmm trés
représentatives de la microstructure de cet édlmmtiElles correspondent a des lignes trés sireees
semblent dissociées avec une occurrence et uneutadg dissociation variable. La variation de €imgité
du contraste le long des lignes, observables suinieges de MET pourrait étre la conséquence d’'un

probleme de relaxation de la structure de coewertiblerait que celle-ci change de configuratiorc ales
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composantes probables hors du plan de glissemenmjuceesngendrerait une faible mobilité de ces

dislocations.

Nous n’avons observé que trés peu de dislocafi@h@]. Elles n’étaient pas apparues lors de la
caractérisation en LACBED et ont été caractérisfesnode image grace aux franges d'égale épaisseur
(Figure 111.35). Les dislocations [010] ne sembl@nésentes qu’en trés faible quantité dans I'édlhamt

déformé selon [3], bien qu’un biais d’observatioir $oujours possible.

En résumé, les glissements [100] et [010] ontaét&és pour la premiere fois dans des expériences
de déformation. lls n'ont été caractérisés que dasséchantillons déformés dans l'orientation [3&s
dislocations [100] dominent la microstructure. @esdocations sont dissociées et la variation diste le
long de la ligne de dislocation semble étre la éqnence d’'un changement de structure de cceur @sigur

[11.37 et 111.38). Les dislocations [010] semblddite trés marginales.

L'observation en images a permis de mettre eneéngd la présence de dislocations [001] dans les
plans (100) et (110) et des dislocations Y2<110>¢tihtaractérisées en LACBED. Bien que les systéimes

glissement [001](100), [001](110) et 1/z<110f1({} soient caractérisés par des facteurs de Schaifites
dans l'orientation notée [3], ces dislocations guédsentes en plus grand nombre que les dislocajiidd]

qui possedent un facteur de Schmid proche du mawimua déformation totale du monocristal
correspondant a la somme des déformations engengatechaque systéme de glissement, il est némessai
de calculer la contribution de chacun des systedeegylissement, observés dans la microstructure de
I'échantillon dans l'orientation [3], dans la défmation totale des échantillons. Ces contributiomsetées
coefficients de déformation ainsi que les factedes Schmid pour chaque systéme de glissement sont
représentés sur la figure IV.7. On remarque quesystemes de glissement [100](010) et [010](100f so
majoritairement responsables de la déformation’éehantillon dans cette orientation avec un axe de
sollicitation paralléle a [572] soit & 13° de [11D¢ systéme de glissement [101](010) possedeatalfade
Schmid et un coefficient de déformation élevé cepean les dislocations [101] n'ont pas été obseneFes
MET. L’orientation notée [3] permet donc I'étudesd®y/stémes de glissement [100](010) et [010](10®se
données mécaniques obtenues pour les monocristéfornmes dans l'orientation [3] sont donc

représentatives de I'activation de ces systemes.
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Figure IV.7 : Facteurs de Schmid et coefficientsddéormation pour les différents systémes de glisse

activés lors de la déformation de monocristaux id@side dans I'orientation [3] calculés dans ce @agec

un axe de sollicitation paralléle f572] soit & 13° de la directiorf1l0] .

Comme expliqué précédemment, il n'existe pas denéles mécaniques dans la littérature sur la
déformation du diopside liée a I'activation destégses [100](010) et [010](100). Dans le but de carap

I'activité de ces systémes de glissement avec debesystémes %<11080 } nous avons utilisé les mémes

méthodes directe et indirecte que celles décrites lgs systémes mettant en ceuvre les vecteurk [001

Tout d’abord des expériences de déformation (DieRDio24) contenant deux monocristaux de

diopside au sein du méme assemblage, un pour ¢éled systemes 1/z<110ﬁ({)} (orientation [2]) et le
second pour celle des systemes [100](010) et [@@O)((orientation [3]) ont été réalisées. Les wessde
déformation mesurées pour chacun des monocristins (es mémes conditions de pression, tempéreiture
contrainte) ont montré de trées grandes différen@aégure 111.16). En effet la déformation totale du
monocristal orienté selon [2] est au minimum deais fet demie supérieure a celle du monocristal de

diopside orienté selon [3] pendant la méme expéeiebes systemes de glissement [100](010) et [QDO)

semblent donc étre beaucoup plus durs que Ieswst&‘z<110>ﬂflo 1.
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Pour les données obtenues dans I'expérience rnerzort qu’'un monocristal de diopside (Dio06)
déformé dans l'orientation [3], nous avons choisipgliquer la méme méthode que celle utilisée pour

comparer 'activité des systemes de glissementétians les deux autres orientations [2] et [4].

La loi rhéologique de haute pression, détermindéeegaux résultats expérimentaux acquis pour les

systémes l/z<110>]@0 }, nous permet de recalculer les vitesses dermh@ftion qui auraient été obtenues
pour ces systémes et ce pour chaque triplet tetupéra pression - contrainte calculés dans lesreqees
de déformation activant les systémes [100](010)H2](100). Ces calculs de vitesses de déformatiarété

réalisés avec les paramétres détaillés précédenttaestce chapitre.

» points expérimentaux pour les glissements [100] et [010]
m points expérimentaux pour le glissement 1/2<110>
m points recalculés pour pour le glissement 1/2<110>

6-2 21-2

TReal
N

2 i 21-1

log (Vitesse de déformation (s™)

-7

Figure IV.8 : Vitesses de déformation expérimestaleur les glissements [100] et [010] en rond gpeur
le glissement ¥2<110> en carrés gris et points reabds pour le glissement 2<110> en carrés noirsrgau

méme valeur de contrainte a partir des valeurs moge de V*, de Q et de In(A).

Les vitesses de déformation expérimentales obtepoer les glissements [100] et [010] et les

vitesses de déformation expérimentales et recasuddur le glissement ¥<110> sont présentées dans |
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figure IV.8. Le nom des points sur cette figurerespond a celui des données expérimentales rassesnbl

dans le Tableau I111.10.

Sur la figure 1V.8, les données expérimentalesmixts pour les glissements [100] et [010] (Dio21 et
Dio06) ainsi que les vitesses de déformation red@ds pour le glissement ¥2<110>, montrent claire¢rdes

vitesses de déformation calculées plus grandes lesuéchantillons orientés de maniere a activer les

systémes 1/2<110>]@D 1.

Les vitesses de déformation recalculées pour Issaghent %<110> a partir des données
expérimentales de I'expérience Dio24 ne sont paesentées. En effet, les valeurs de contraintesléas
pour cette expérience (Tableau Ill. 10) sont im&lles car le fort gradient de contrainte mis edehce
dans I'expérience Dio24 (voir Figure IV.1) impliqugie les deux monocristaux ne sont pas soumis a la

méme contrainte.

L'ensemble des résultats obtenus pour les systdmgtissement [100](010) et [010](100) montrent
que ces systemes sont plus difficlement activabléswute pression et haute température que lesnsyst
%<110>{110}. Le comportement des systémes [100](Cdt0[010](100) ne semble pas varier entre les

expériences de déformation de basse et de hassiqe

[1I-Du monocristal au polycristal

Les expériences de déformation sous pressiorsééalidurant cette étude ont permis de tester les
systémes de glissement %2<110>{110} ainsi que [A@O), [001](010) et [001](110) et enfin [100](01&X)
[010](100). Nous avons montré que, pour des prassiapérieures a 7 GPa et des températures supérieu
a 1100°C, la déformation est dominée par le gliesdre<110>{110} ainsi que le glissement [001]. Poar
dernier systeme, il nous semble que les plans {kI}t les plus facilement activables suivis paplén
(100). Les systemes de glissement [100](010) €3]{@D0) considérés comme plus difficilement actleala

basse pression le restent a haute pression.

Les études de déformation sur monocristaux osemémettent d’obtenir des informations détaillées
sur chaque systéme de glissement et sont nécesaaimee compréhension fine des mécanismes physiques
mis en ceuvre. Il est important cependant de tregrsfés données monocristallines a I'échelle dgrégat
polycristallin et finallement de la roche. Ce prenmpassage entre le monocristal et le polycrigjatésente
un probléme complexe d'un point de vue mécaniqimaqQe grain de I'agrégat va, en se déformant,|&tre
source de conditions aux limites de chargement &mmp sur ces voisins. Nous utiliserons dans cette
discussion des résultats établis a l'aide d'unehod® numérique appelée modeéle Visco-Plastic Self
Consistent (VPSC). Ce modele développé par Moliearal., (1987) et étendu a I'étude des matériaux

anisotropes par Lebensohn et Tomé, (1993) repesane approche simple mais performante du
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comportement mécanique des agrégats, particulietemmile dans la modélisation du développement
d’orientations préférentielles. Les hypotheses dpad du modéle sont, premierement que le crigal s
déforme uniquement par glissements intracristaliakn les systémes choisis et deuxiemement que le

chargement de chaque grain peut étre assimilé énogenne de I'agrégat.

Une étude portant sur la modélisation des oriemst cristallographiques préférentielles des
clinopyroxénes basée sur le modéle VPSC a été&ééapiar Bascou et al., (2002). Deux jeux d’hypahes
de comportement mécanique (exprimés sous formeod#&aintes critiques projetées ou CRSS (Critical
Resolved Shear Stress)) ont été utilisés pourse¥dies calculs. lls sont présentés dans le taltieauDeux

valeurs d’exposant de contrainte (n = 3,5 et n erb)¢galement été testées.

systemes
de glissement SESL CRSS 2

[001](100) 1 1
[OO'I](]'I_O} 10 1
[0011(110) 10 1
[1101(110) 3 1
[1101(170) 3 1
[100](010) 3 8
[001](010) 8 8
[112](110) 10 8
[1121(110) 10 8
[010](100) 10 8
[112](110) 10 8
[1121(110) 10 8
[101](010) 10 8

Tableau IV.1 : Valeurs des contraintes critiquesjptées (CRSS) utilisées par Bascou et al., (2002)

Les résultats de I'étude de Bascou et al., (2appellent deux commentaires. Le premier est que le
comportement du clinopyroxéene vis-a-vis du dévedopent d’orientations préférentielles ne sembletiss
sensible a de petites variations d'activité entiee dystémes de glissement majeurs. En effet, tgsatits
jeux de données testés par Bascou et al. cond@sgmhémes résultats. Les orientations cristalfggrpes
obtenues en cisaillement pur sont caractériséeangaforte concentration des poles (010) et des F@i]
perpendiculaire au plan X-Y et parallele a I'axeréspectivement, avec Z défini parallele a l'axe de
sollicitation. Les podles (110) et les axes [100htsorientés aléatoirement. Nous notons cependamtleju
second jeu de données proposé par Bascou et angsarfait accord avec la vision de la plasticité

diopside sous pression qui émerge de notre travail.

Durant notre étude, des expériences de déformdégolycristaux de diopside ont été réalisées pour
des pressions comprises entre 6,2 et 7,8 GPa edpsuempératures comprises entre 1200°C et 1460°C
pour des déformations totales de 40% et 32% raspawtnt au cours des expériences Dio20 et Dio23.

L'étude des textures par la méthode de 'EBSD dasss polycristaux de diopside déformés a permis de
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mettre en évidence une orientation cristallographigréférentielle correspondant a une forte conaéoin
des axes [001] perpendiculairement a I'axe dedd@tion (parallele & Z) et une concentration desp

(010) perpendiculairement au plan XY.

Ces résultats sont en parfait accord avec lestatiens cristallographiques préférentielles obésnu
par Bascou et al., (2002) grace a un modele VP3€ bar des hypotheses parfaitement conforme a nos

données. Cette concordance montre que nos doniesues a partir d’expériences réalisées sur les

monocristaux de diopside peuvent étre transféféslaelle des agrégats polycristallins.

De nombreux travaux portant sur les clinopyroxééfermés naturellement ou expérimentalement
ont permis d’étudier en détail les systemes desgh®nt mis en jeu pendant la déformation ainsilgsie
textures crées par cette déformation au sein dgsrigbaux. Parmi les études portant sur la déftiona
expérimentale de polycristaux naturels déforméstemmntalement (e.g. Mauler et al.,, 2000; Zhang et
Green, 2007) celle de Zhang et al., (2006) estqudigrement intéressante a rapprocher de notaeétlle
correspond a de la déformation sous pression defsthux qui sont ensuite caractérisés en EBSEnet
Microscopie Electronique en Transmission. Des éili@ars d’'omphacite ont été déformés a 3 GPa, avec
des vitesses de déformation de*2010° s et pour des températures comprises entre 10301Q38°C.
L'analyse des textures dans ces échantillons meté@dence une concentration des axes [001]
perpendiculairement a I'axe de sollicitation doacgtiele a la linéation et une concentration dde(10)
perpendiculaire au plan de foliation. L'étude desrostructures a permis de caractériser les systéiae
glissement [001](110), [001](100), ¥2<110>{110} comrétant les systémes de glissement responsables de

la formation de ces textures ainsi que la faibéssence de dislocations [100] .

Ces résultats sont parfaitement en accord avedrdeaux réalisés sur les matériaux déformeés
naturellement que sont les omphacites dans legitedo(e.g. Van Roermund, 1983; Godard et Van
Roermund, 1995; Mauler et al., 2001; Bascou €2G0,).

De plus, les textures observées pour les éctangiliéformés naturellement et expérimentalement
sont similaires a celles observées dans les étbastide diopside polycristallins déformés soussgian
durant notre étude. Les systémes de glissementtéesgs grace a la microscopie Electronique en
Transmission dans les monocristaux de diopsiderakéf® sous pression sont également similaires aux

systémes de glissement observés dans les clinagmyeexdéformés naturellement et expérimentalement.

En résumé, les données mécaniques obtenues suwcristaux ainsi que les microstructures
caractérisées en MET dans les échantillons déforse@sblent pouvoir étre transférées a I'échelle du
polycristal. Les textures de nos polycristaux depsgide déformés sous pression ont été caractérisées
EBSD. Les orientations cristallographiques préféedas obtenues a partir d'un modéle VPSC, basé s
nos résultats expérimentaux sur monocristaux sontaecord avec les textures de nos échantillons
polycristallins ainsi qu’avec celles caractérisédens les échantillons de clinopyroxénes déformés

naturellement.
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Dans cette étude nous avons étudié les proprigdéaniques du diopside grace a des expériences de
déformation sous pression réalisées en D-DIA cauplérayonnement synchrotron. Ce travail illustrél g
est possible aujourd’hui de réaliser des expérenigedéformation en routine grace a la D-DIA poes d
conditions couvrant I'ensemble des domaines desfmeset de température du manteau supérieur. Cette
technique, encore récente et en pleine évolutiboessite de faire le point sur ses possibilitésynce sur
ses limitations. La D-DIA présente I'avantage deadepler la pressurisation de la déformation. L'ictpdes
phases de compression et de décompression (a sdomeéambiante) reste a évaluer. Bien que nou®n&ay
pas réalisé d’expériences spécifiques visant diéles microstructures présentes dans I'échantijuste
avant la déformation, nous pensons que I'étapeci@trsous pression représente une phase impogfnte
de restaurer les défauts introduits lors de la miges pression. Lors de la décompression, le saitemps
réel de la taille de I'échantillon représente uouatimportant des expériences réalisées en ligime daf
limiter les déformations involontaires liées a editape. Nos observations en MET ont mis en évialénc
présence de macles qui peuvent étre reliées a dét@mpression. |l semble donc que dans le cas du
diopside notre procédure permette de préservenie®structures de déformation de haute températiare
mesure de température pendant la déformation eegteird’hui un des points les plus critiques daes ¢
expériences. Le positionnement latéral des theromles conduit généralement a leur défaillance des |
début de la déformation. L'insertion d’'un thermoplauvertical en remplacement des deux latérauxrpitur
étre une solution permettant de conserver les thwyaoples plus longtemps pendant la déformation.
Cependant la principale difficulté en ce qui coneela température dans les expériences en D-DIAest
quantifier les gradients de température verticalhoezontaux inhérents a la géométrie de I'assag®lLe
manque d’information sur I'importance de ces graglieest aujourd’hui une réelle difficulté et noesduit
souvent a surestimer l'incertitude sur nos tempéeat Cette incertitude importante a un impact finétset
tend & détériorer la qualité apparente des donm&esiniques. Les mesurgssitu de déformation et de
contrainte possibles grace au couplage de la petsherayonnement synchrotron sont le principaliatles
ces expériences. La mesure de la déformation eBsé&é de maniere tres précise surtout dans leleas
déformation de monocristaux car les feuilles mégadls servant de marqueurs de déformation sont
généralement bien horizontales. En ce qui conclermeesure de contrainte, des difficultés apparaisae
plusieurs niveaux. Le probleme du calcul de la reonte & partir des contraintes enregistrées pagqueh
famille de plans cristallographiques est aujourdiiubjet de nombreuses études. Les solutions quiété
apportées dans les derniers mois dans le domaihei¢eie, comme dans celui de la modélisation, sembl
prometteuses. Cependant, l'utilisation de ces aespour le calcul de la contrainte ne permetteadea
résoudre les problemes liés aux gradients de dotgrdn effet notre étude a permis de mettre éeéee
la présence de gradients de contrainte au seiasteiblage qui, dans des cas heureusement rategnd
étre tres importants. Ces gradients apparaisserd g expériences réalisées sur monocristaux ret su
polycristaux. lls ne sont visibles que dans ledmasnesures de diffraction réalisées sur plusie@tgmaux
répartis sur la totalité de la colonne de compogsdious avons montré dans cette étude que ceiemgiade
contrainte peuvent engendrer des erreurs impogasie les données mécaniques notamment dans le cas
d’expériences consistant a comparer la déformat@deux monocristaux. Nous pensons que I'obtemt@n
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données mécaniques fiables passe obligatoirementapaesure de la contrainte dans I'ensemble de la
colonne de compression et par le couplage de laélsation et de la diffraction pour le calcul de la

contrainte.

L'étude des systémes de glissement 1/z<1]i!D>][ a permis de déterminer la loi rhéologique de
haute pression. Celle-ci met en évidence un fddt efe pression sur ces systémes. La valeur d’'é&nerg
d’activation plus élevée que celle déterminée danki rhéologique de basse pression pourrait Btre
conséquence des interactions entre les dislocatstisl0> et les dislocations [001]. La comparaisoinee
les glissements %2<110> (plus actifs & basse pressibaute température) et [001] a mis en évidemee
activité comparable de ses systémes a haute predsis systémes [100](010) et [010](100) considérés
comme étant les plus difficilement activables esbgwession le reste & haute pression. Les résd#atotre
étude sur monocristaux suggerent donc que la défamdu diopside a haute pression et haute termpéra
est contrblée par les glissements ¥2<110> et [QGilieneur en eau de nos échantillons évolue ais druta
déformation mais reste trés faible en comparaisofadeneur en eau du diopside a saturation. Ipest
probable que cette impureté affecte nos conclugijolasit a I'activité respective des différents sysié de
glissement. En revanche, il est difficile de pré&ude l'influence de I'eau sur le comportement tb@igue
mesuré. La réponse a cette question demande unraaignificatif d’expériences dédiées qui ne poerti
étre envisagées au cours de cette thése. L'infuénentuelle de la fugacité @ sur la déformation du

diopside reste une question ouverte et devra ffalget d’études ultérieures.

L'étude des microstructures en MET dans les édlmrg déformés a permis montrer que le
glissement de dislocations est le mode de défoomgirincipal. La montée ne semble pas jouer un role
majeur aux températures de l'étude (jusqu'a 14001@s dislocations %2<110> présentent de longs
segments coins montrant une forte friction de nésBius suggérons que cette friction de réseaurgibur
provenir d’'une dissociation de montée a haute teatpee. Les segments vis plus mobiles semblentgouv
changer de plan de glissement par glissement déggdislocations [001] montrent une faible frictide
réseau et ne présentent pas d’évidence de digsacibes plans {110} ont été caractérisés commatdes
principaux plans de glissement avec également wderice de glissement dans le plan (100). Les
glissements [100] et [010] ont pour la premiéres féié activés dans des expériences de déformaliors.
gue les dislocations [010] restent trés margindkss,dislocations [100] sont présentes en grandbnem
Nous pensons que la difficulté des dislocation0J1® glisser est la conséquence d’'un changement de

structure de cceur avec des composantes hors ddeplglissement.

Les études sur monocristaux présentent I'avantayeien isoler la contribution des différents
systémes de glissement. Il était cependant nécesdais’'assurer que les données obtenues pouvient
transférées a I'échelle du polycristal. Pour celays avons travaillé dans deux directions. Nousmswvo
déformé des polycristaux dont les textures ontatéctérisées en EBSD. Nous nous sommes ensués bas
sur les modélisations VPSC disponibles dans lérdituire. Nous constatons qu’une modélisation bsisée

nos résultats de monocristaux permettent de repafaitement compte des textures de nos échargtillon
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polycristallins déformés expérimentalement, comraecelles des échantillons de clinopyroxénes défermé
naturellement. Nous considérons donc que nos atsufournissent une description satisfaisante de la
plasticité du diopside a haute pression et hautedeature qui permet de décrire le comportement des

clinopyroxénes dans la nature.

Le manque de données sur la déformation des gliogpnes a haute pression a conduit dans les
derniéres années a utiliser les données de basssi@r pour modéliser I'anisotropie sismique du tewun
supérieur. Notre étude valide cette approche. Eat, dés orientations cristallographiques préféetiets du
diopside sont les mémes a haute température et Ipasssion qu’aux conditions pression température d

manteau supérieur. De ce fait les clinopyroxénesrautendance a réduire I'anisotropie en ayant une

contribution opposée a celle du minéral prépondéraiest I'olivine (Mainprice et al., 2000).
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Annexe |

Facteur de Schmid

Dans un monocristal, I'activation d'un systéme glissement particulier dépend de son aptitude
intrinséque au glissement (souvent exprimée deamamiacroscopique sous la forme d’'un paramétrdé@ppe
cission critique), mais aussi de la maniere doesilsollicité mécaniquement. Cette sollicitationrespond,
pour une condition de chargement donnée, a laocigebjetée, dans le plan de glissement selorrdatibin
de glissement. Dans le cas d'une sollicitation xiala, cette cission projetée est directement eeéiéla
contrainte appliqguée par l'intermédiaire d’'un paearm appelé facteur de Schmid et dont I'expressgira

suivante :

04

QIJ/

(normalelau plan)

direction de
glissement

A
o, =g 01 cos A = (cos Y cos A) 04 =S 04

S = facteur de Schmid = cosy cos A

Il est a noter que dans le cas présent la cotdrast triaxiale. Elle peut étre cependant décoBwos
en une composante hydrostatique et une composéwigtatique uniaxiale, ce qui justifie I'utilisatiodes

facteurs de Schmid pour déterminer I'orientatiastibser pour activer un systeme de glissement donn
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Coefficient de déformation

Contribution d’'un systéme de glissement [u v w](h K) sur le raccourcissement d’un échantillon

L’examen en microscopie électronique de nos édluarst révéle systématiquement la présence de
dislocations dans des systémes non intentionnetieawivés. Se pose alors la question de la pedades

lois rhéologiques attribuées a I'activation d’'usteyne de glissement particulier.

Les lois rhéologiques reposent sur la mesure cleotacissement de I'échantillon qui est attribué au
glissement des dislocations dans un systéme deglent donné. Dans le cas de I'activation de gliesés

multiples, quelle est la contribution relative des différents systémes ?

Considérons un systeme de glissement [uvw](hkBgdhs nous dans le plan de glissement et

construisons un repére (1', 2', 3’) tel que :
- 1 estparallele a [u v w]
- 3 est paralléle a la normale au plan (h k1)

Dans ce repeére, le passage de dislocations (demsitécteur de Burgers de module b, vitesse v) est

responsable d'un cisaillement sim@g, = £= pbv (relation d’Orowan)

0O 0 ¢
e=10 0 O
e 0 0
A I'éprouvette est associée un repere (1, 2, 3) :
J
; 2
-------- -—
1
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Le raccourcissement de I'échantillon corresponutdiu termee ,,du tenseur des déformations.
£5=<31>< 32>+ <3 2><J1>e'=2< J1'>< 2> ¢
€33 =2<3/1'>< 3 2'>pbv

Le terme v est bien sOr inconnu, mais cette es@es permet, grace au

coefficien <3| 1><3| 2> , de déterminer l'efficacit¢ géometrique relative deux systemes de

glissement vis-a-vis de la déformatiep

Si on prend comme exemple les systémes de glissdf@1](110) et %<1104(10) dans le cas des

échantillons orientés dans la direction [2] avecama de compression paralléle1®(] (Figure V.4, page
127) et que I'on considere que la totalité de lfomdation de I'échantillon dans cette orientatiast &

conséqguence de I'activation de ces deux systenuensent alors :
€43 = contribution du systéme [001](110) + contributiansystéme %[110](10)

On obtient d’apres la figure V.4 ainsi que lessl&s de dislocations précisées dans la partielll.
Chapitre 11l (page 87):

€43 =0,060%5.10 % x byv, +0,932x5.10 % x b,V

La contribution du systeme [001](110) a la défdiorade I'échantillon n’est donc au maximum que

de 6% bien que la densité des dislocations [00Y[£1.0] au sein de I'échantillon soient identiques.
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Courbes de déformation des expériences réalisées s monocristaux de
diopside
Pour chacune des orientations testées durant éattke, seulement une partie des courbes de

déformation obtenues a été présentée dans le @hdpitde ce document. Cette annexe rassemble les

courbes de déformation pour les expériences réalisér les monocristaux et sur les polycristauertes

du Chapitre 11l
35 7,7 GPa 6,5 GPa
1400 °C T 1200 °C
T T 1.19.10°s"
6
304 +1,6.10 ="
¥
II
¥
=
=
5 25 1 £
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5 3
2 ¥
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é 15 4 3
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Figure Alll.1 : Déformation totale du monocristag diopside Diol7 orienté selon [2] en fonction dmps.
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Figure Alll.2 : Déformation totale du monocristad diopside Diol1 orienté selon [4] en fonction dmps.
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® monocristal orienté selon [2]

monocristal orienté selon [3]

204 8,0 GPa 8,0 GPa
1300°C T 1200°C :
18_ -—
141075
16 +1.1 10_6I :
g 14 *
o .
18]
S 12 X3
c 7410%" g ¥
2 +1.010
g 10- 3
S 8- g5 #
o ) : +
6 1.2710‘551{{;[ - ¢ :
+1110° 32107s EE ¢ 6010° s
fi ==L iif +1.610°
4 3 ; 3¢
s EE
1 o i
o ik . . . .
0 604,410°s" 120 180 240 300

1.710° Temps (min)

Figure Alll.3 : Déformation totale des monocristade diopside de I'expérience Dio24 en fonction du
temps. Les losanges noirs pour le monocristal ¢eéieselon [2] et les losanges gris pour celui otéeselon

[3].
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m polycristal d'olivine du haut

polycristal d'olivine du bas 4 polycristal de diopside

401 78GPa

1400°C
35+

301

25+

20+

Déformation totale (%)

104 *

4,09.10° s
£ 2.3.10°

1,38.105 s
+2A4.10%

120
Temps (min)

180

Figure Alll.4 : Déformation totale des polycristade diopside et d’olivine de San Carlos de I'expéce

Dio23 en fonction du temps. Les carrés gris clairgris foncés correspondent respectivement awcpstyl

d’olivine de San Carlos du bas et du haut. Lesrigsa noirs représentent le polycristal de diopsitieé au

centre de I'assemblage.
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