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INTRODUCTION 

REVUE BIBLIOGRAPHIQUE 

De très nombreuses études sur la dé formation expérimentale du quartz 

ont été publiées depuis plus de vingt ans (voir pour une bibliographie par exemple 

(1 1 et [2 1 ). Les travaux portant sur les déformations naturelles (géologiques) sont 

encore plus nombreux. La synthèse de ces résultats est cependant difficile pour 

deux raisons : 

1) Les buts poursuivis et les méthodes expérimentales employées sont très 

différents suivant les auteurs. On peut distinguer schématiquement trois écoles : 

a) les géologues tectoniciens . Ils s'intéressent à l'analyse texturale des 

roches quartzitiques (cinématique de la déformation, orientations préférentielles 

des grains. . .) , 
b) les mécaniciens. Leurs études portent sur le comportement macroscopique 

( pour l'obtention de lois rhéologiques) 

C) enfin la troisième école (dans laquelle s'inscrit ce travail), que l'on peut 

appeler "science des matériaux" , s'efforce d'établir des modèles microdynamiques 

basés sur l'étude des dislocations et de leur mobilité. 

2) L'autre raison qui rend difficile la comparaison de ces travaux provient 

du matériau lui-même. En effet, la présence d'eau en f a i ~ l e  quantité (quelques centaines 

de ppm) dans le cristal modifie considérablement ses propriétés mécaniques (ductilité 

fortement accrue, recristallisation accelerée . . .) , 

Dans cette revue bibliographique nous distinguerons les cas du quartz anhydre 

( [OH] < 50 ppm;, et du quartz humide (saturé ou sursaturé en eau - [OH] de 2 0 0  à 

1OOO ppm) et nous aborderons : 

1. les systèmes de glissement 

2.  le rôle de l'eau 

3. les courbes o(~) et les équations constitutives 

4. les théories microdynamiques . 



I - 1. L E S  S Y S T E M E S  D E  G L I S S E M E N T  D U  Q U A R T Z .  

L e s  systèmes de glissement du quartz ont é t é  initialement 

caractérisés par méthodes optiques ("lamelles de déformationT1, lignes 

de glissement [ 3 1 à [ 6 1 ) . P l u s  récement, l a  microscopie électronique 

en transmission (MET) a confirmé ces résul tats .  L e s  nombreux systèmes 

de glissement (plus ou moins complètement caractérisés) sont résumés dans 

le  tableau 1-1. C e s  résul ta ts  appellent l e s  commentaires suivants : 

1 - l e  cas du quartz anhydre  lus d i f f i c i l e  à déformer expéri- 

mentalement) e s t  peu documenté ; seul  l e  glissement a basal e s t  complètement 

identif ié  a ins i  que l e  maclage mécanique [ 8 1 [ 9 1 . 

2 - pour les études en MET (caractérisation des vecteurs de Bürgers 

e t  plans de glissement), l ' i r r ad ia t ion  rapide du matériau sous le faisceau 

électronique est très &néinte. Il y a donc très peu de caractérisations 

complètes [191 [201 . 
3 - Baëta et Ashbee [ 11 1 e t  M c  L a m  e t  Phakey [ 17 1 ont observé - 

des dislocations <c+a> dans des jonctions. Bal1 e t  Glover [ 18 1 n l observent 

par contre que des dislocations a et en configuration de montée dans des - 
échantillons comprimés parallèlement à l ' axe  c ( l a  contrainte résolue dans 

l e s  directions e t  c e s t  nulle dans ce t t e  orientation d'éprouvette). Ils - 
proposent a lors  un mécanisme de déformation par montée de dislocations a - 
e t  C basé sur  l e  modèle de Nabarro [ 21 1 . L l existence des glissements ++a> 

e s t  donc controversée . 

En résumé dans l e  quartz humide les systèmes de glissement 

<a> (0001), <a> i10i01, [Cl El0101 e t  [cl {llZ0> sont bien caractéri- 

sés .  Les glissements l e s  plus f a c i l e s  opèreraient dans l a  direction [ C l  
(dans les  plans {1010) et (1120) . [14] [15]) .  

Dans l e  quartz anhydre, le glissement <a> (0001) s e r a i t  l e  

plus fac i l e ,  c ' e s t  en tout  cas l e  seul  qui so i t  complètement caractérisé [ 8;. 
Le comportement ducti le  nlapparait  qul à t r è s  hautes températures ( > ~ O O O ~ C ) ,  



T A B L E A U  1-1.  

systèmes de 
g l i ssement  

<a> (0001) 

<a> (10~0) 

[ C l  {l0?0, 

[cl {1120) 

sous pression de confinement e t  sous très fo r te  contrainte déviatorique 

(> 1000 M'a). M ê m e  à ces températures élevées, il n'y a pas de t r a ce  de 

montée (dislocations <a> confinées dans leur plan de g;lissment et présen- 

t an t  des orientations préférentielles marquées. A plus basses températures, 

l e  racourcissement enregistré des échantillons s e r a i t  essentiellement dû 

à de l a  fracturation f ragi le ,  à de l'amorphisation e t  à du maclage mécanique. 

L e s  rares observations de microscopie électronique révèlent une très fa ib le  

densité de dislocations l ibres  confinées en t ê t e  de f i ssures  (Christ ie  J . M . ,  

r ésul ta ts  non p b l i é s ) .  

Nombre de 
systèmes 
équ iva l en t s  

3 

3 

3 

3 

Remarques e t  r é f é rences  

Bien c a r a c t é r i s é  en microscopies  optique 
e t  é l e c t r o n i q u e  [ 7  1 à [ll 1 .  Considéré corne 
l e  système de basse  température.  

Bien c a r a c t é r i s é  en microscopies  op t ique  
e t  é l e c t r o n i q u e  [IO] à [121. 
Système a c t i v é  à p l u s  hau te s  températures  
que <a> (0001) 
Observé optiquement.Non c a r a c t é r i s é  en 
microscopie é l ec t ron ique  1121 [13] [la] 

Bien c a r a c t é r i s é  [ 151 

I n c e r t a i n  [16! 

<=> t1010) 

<=> (10~1) 

t=> (1122) 

<a> (1012) 

6 

12 

6 

6 

I n c e r t a i n  [ 12 1 [ 13 1. Système de hau te  
tempéra ture .  

I n c e r t a i n  e t  cont roversé .  [ I C I  [ll] [13j [17] 
[ 18 1 

Très i n c e r t a i n  [13] 

Très i n c e r t a i n  [13] 

1 



L e s  quartz anhydre et humide ont donc des comportements 

mécaniques d i s t inc t s  et. il n 'es t  pas du tout  évident que les résul ta ts  

obtenus sur l e  quartz humide soient &néralisables au quartz anhydre 

pour lequel de nombreuses investigations ( dans des condit ions expérimen- 

t a l e s  d i f f i c i l e s )  sont encore nécessaires. 

1 - 2 .  LE ROLE DE L'EAU.  

La découverte du ramollissement par l ' eau  due à G r i g g s  e t  Blacic i 

(12) marque une date importante dans 1 'étude des propriétés thermomécaniques ~ 
du quartz. La déshydratation du t a l c  (qui est l e  milieu transmettant l a  pres- 

sion de confinement dans l a  machine de déformation de ~ r i g g s )  au-dessus de 

900°C l ibè re  de l ' e a u  qui diffuse rapidenient dans l 'échanti l lon et produit 

un ramollissement spectaculaire ( à  950°C, sous 15 kbar de confinement, l a  

l imite élastique chute de 2000 à 200 MPa environ). En s e  basant sur llhypo- 

1 
thèse de Brunner i22]  de l 'hydrolyse des l iaisons Si-O-Si, G r i g g s  [ 8 ]  inter-  ' 
prète ce ramollissement en supposant que l e  glissement des dislocations est 1 
f a c i l i t é  par l a  présence d'eau dans l e  réseau. Dans ce modèle, l a  p las t i c i t é  

du quartz en glissement e s t  gouvernée par l a  diffusion de l ' e au  dissoute vers 

le coeur des dislocations mobiles ( e t  l e  long de celles-ci [23]  ) . En outre, 

Mac Laren et Retchford [91 ont déf in i  à par t i r  de leurs  observations en MET 

une température cr i t ique Tc au-delà de laquelle l e  quartz e s t  duct i le  car  

l e  durcissement produit par l a  déformation est contrebalancé par l a  restau- 

ration dont l a  vitesse es t  supposée proportiomelle à l a  concenkration en 

eau. Dans ce modèle l ' eau  f a c i l i t e  donc l a  montée. 

Récemment, Hirsch [ 24 1 et Hobbs [ 25 1 ont proposé des modèles 

où l 'eau n ' a  plus un rôle localisé(conane dans l e s  deux modèles precédents). 

Par analogie avec l e  cas des semi-conducteurs covalents [ 26 1 ,  l e  dopage par 

llimpureté "eau1' déplace le niveau de Fermi, ce qui a pour e f f e t  de modifier 

l a  densité à 1 'équilibre de doubles décrochements (modèle de glissement [ 24 1 ) 

et/ou de crans (modèle de montée [25] ) sur l e s  lignes de dislocations. 



Dans l a  mesure où l a  mobilité des dislocations est contrôlée par le taux 

de nucléation de ces décrochements ou de ces crans (plutôt que par leur 

mobilité), ces modèles renderit compte de l l inf luence de l ' eau  sur  l a  

duc t i l i t é  du quartz e t  la issent  prévoir que d 'autres impuretés pourraient 

jouer un rôle analogpe. L e s  expériences de Jaoul [271 sur des cristaux 

de quartz dopés au sodium semblent confirmer c e t t e  hypothèse. 

LES COURBES U(Y) ET LES EQUATIONS CONSTITUTIVES. 

Quartz anhydre.  

Les expériences de déformation sur des monocristaux de quartz 

sec ont été essentiellement réaliséesawcEtats Unis par G r i g g s  e t  ses élèves. 

D e  ces nombreux essais  ( [ 7 1 , [ 8 1 , [ 12 1 , [ 13 1 ) il ressort que le  quartz 

reste remarquablement dur jusque vers l lOO°C.  Pour l 'or ientat ion dite "O?" - 
( à 4 S 0  de a e t  c dansunp lan  {10i01 ) l a l i m i t e é l a s t i q u e ,  q u i n e  

varie  pratiquement pas jusqu ' aux plus hautes températures testées (voir  

chapitre IV) , est de 1 ordre de 2000 MPa . L e s  courbes o ( Y )  présentent un 

stade parabolique étendu suivi d'une zone de déformation à taux de durcis- 

sement constant. Les observations en microscopies optique e t  électronique 

des échantillons déformés révèlent un grand nombre de fissures.  Certaines 

de ces f issures sont probablement créées au cours des décompressions du 

confinement, mais il semble bien que l e  quartz sec res te  t r è s  f r ag i l e  m8me 

à température élevée. Des zones vitreuses sont également observées a ins i  que 

des densités de dislocations t r è s  hétérogènes. Ces résul ta ts  indiquent c la i -  

rement que le régime de duc t i l i t é  n e s t  pas a t t e i n t .  

1-3.2. Quartz sa turé  e t  su r sa tu ré  en eau.  

La déformation du quartz humide e s t  bien documentée ( [  101, 

[ i l ] ,  [141 à il61 , [i81, [281, [291>. Cer ta inesdeces  expériences 

sont conduites en compression uniaxiale sans pression de confinement ( i 10 1 . 
[ 15 1 ) . L e s  courbes o(  Y )  sont de deux types. Certaines présentent un 



crochet, d 'autres un f o r t  durcissemat après un régime parabolique plus 

ou moins étendu. L'analyse thermodynamique classique a conduit Baëta e t  

Ashbee [ 301 [31] à proposer un modèle de glissement thermiquement activé 

contrôlé par f r i c t ion  de Peierls avec une énergie apparente d'activation 

de 1 à 2 e V  suivant l e s  systèmes activés. L'existence d'un régime de 

P e i e r l s  e s t  confortée par l e s  observations en microscopie électronique de 

Morrisson - Smith [ 14 1 sur des lames minces issues d ' échantillons déf ornés 

dans des conditions similaires.  L e s  sous structures consistent en e f fe t  en 

longues dislocations rectil ignes, bien confinées dans l e s  plans de glissement 

activés e t  parallèles à des directions cristallographiques simples. C e  type 

de sous-structures est particulièrement bien développé pour des déformations 

fa ib les  ( < 3 %) . 
L e s  études systématiques de Kirby [ 15 1 [ 32 1 ont é t é  effectuées en 

fluage sur  un monocristal particulièrement riche en eau ( l e  c r i s t a l  Xo . 
[OH] 2 3000 ppm) . L e s  orientations d ' éprouvettes e t  les domaines de ternpé- 

ratures e t  contraintes sont comparables à ceux des travaux de Baëta e t  Ashbee 

[ 10 1 [ 31 1 e t  Morrisson - Smith [ 33 1 . Dans 1 ' orientation 0' les courbes 

de fluage révèlent un régirne sigmoïdal avec période d'incubation correspondant 

au crochet des courbes a ( y )  des essais  à vitesse constante. Ce premier 

régime e s t  suivi  d'un stade de fluage stationnaire analogue à l a  par t ie  à 

taux de durcissement constant des essais  à vitesse constante. L e s  observations 

en microscopie électronique de Mc Cormick [ 34 1 conduisent cependant Kirby 

à proposer un modèle de déformation de glissement contrôlé par l a  montée, 

obéissant à une l o i  dfArrhénius E = E a 
O 

Q- . Les paramètres m - RT 
e t  Q dépendent des systèmes de glissement activés et  de l a  phase a ou B 

du quartz. Il e s t  c l a i r  que ces modèles de déformation (glissement contrôlé 

par f r ic t ion  de réseau ou par l a  montée), qui sont sensés s'appliquer à des 

conditions expérimentales t r è s  voisines, s'excluent mutuellement, à moins que 

ces deux modes de glissement se succèdent au cours de l a  déformation. 



1 - 4. LES T H E O R I E S  MICRODYNAMIQUES. 

Le premier modèle est dû à Hobbs, Mc Laren e t  Paterson [ 161. 1 
Il s'applique au tout début de l a  déformation, dans l e  cas où l a  courbe 1 
de déformation présente un crochet. Par analogie avec l e s  semi-conducteurs 1 
covalents (voir par exemple Alexander et Haasen C 353 ) , ce crochet est 

1 
I 

attr ibué B un problème de multiplication des dislocations. G r i g g s  [ 23 1 a 

perfectionné ce modèle en supposant que l a  mobilité des dislocations est  

contrôlée par l a  diffusion de l ' eau dans deux directions dist inctes (dif- 

fusion longitudinale l e  long des coeurs des dislocations e t  diffusion 

transversale vers l e s  coeurs), selon des cinétiques différentes. Il obtient 

a ins i  une description des courbes U(Y) par un jeu de deux équations dif-  
l 

férent ie l les  couplées contenant un grand nombre de paramètres ajustables mais ' 
difficilement mesurables. Baldennan [36 1 est cependant parvenu à un bon 

accord entre ce modèle e t  ses  courbes de déformation. l 

L ' autre modèle microdynamique e s t  au contraire délocalisé ( [ 24 1 
[ 25 1 ) . L ' influence de 1 ' impureté [OH] sur l e  niveau de Fermi augmente l a  

mobilité des dislocations sans diffusion d'eau. Il es t  possible de déduire 

de ce modèle des équations décrivant l e s  courbes a ( y ) , mais dans ce cas 

également, on es t  confronté à l a  mesure d'un grand nombre de paramètres. 1 
I 

1 - 5. CONCLUSION. l 
1 

I 
Cette revue bibliographique introductive f a i t  ressor t i r  l e s  points 1 

1 
suivants : i 

1. Les glissements dans l e s  directions <a> e t  sont bien 1 
démontrés. L'existence de dislocations d i s s i l e s  de vecteurs de Biirgers <c+a> - 1 
est plus hypothétique . Ces derniers glissements sont cependant nécessaires 1 
pour sa t i s fa i re  l e  c r i t è re  de Von Mises sur l'accormnodation de l a  déformation 

générale. Nom nous sonnnes donc attaché dans ce t rava i l  à préciser ce point. 

2 .  Le rôle adoucissantde l ' eau est  bien mis en évidence mais res te  

encore uicomplètement compris. Les observations de microscopie électronique 

révèlent des sous-structures de dislocations apparamment contradictoires pour 



des conditions de déformation similaires.11 é t a i t  donc intéressant  de 

poursuivre ces  investigations pour t e n t e r  de résoudre ces  apparentes 

contradictions. C 'est  une p a r t i e  importante de ce t r a v a i l .  

3 .  Les essa is  de déformation sur  l e s  cr is taux humides sont bien 
documentés e t  les courbes a (  y )  e t  y ( t )  obtenues par di f férents  auteurs 

se comparent convenablement. Par contre, pour l e  quartz anhydre t r è s  peu de 

résu l ta t s  sont connus dans l e  régime duct i le .  Nous présentons quelques points 

nouveaux dans ce domaine. 

4 .  Il apparait finalement que si le quartz humide e s t  un matériau 

beaucoup plus f a c i l e  à étudier  expérimentalement que l e  quartz anhydre, 

l 'analyse des r é su l t a t s  s ' avère  extrêmement d i f f i c i l e  en raison des nanbreux 

mécanismes qui  contribuent à l a  déformation ou qui s ' y  superposent. Nous 

discuterons longuement ce point.  

La présentation de notre t r a v a i l  s ' a r t i c u l e  suivant l e  plan suivant 

- Dans un premier chapitre nous donnerons brièvement l e s  données 

cristallographiques indispensables à l a  compréhension des défauts structuraux 

(macles e t  dislocations) qui  gèrent en grande par t ie  l a  déformation plastique. 

La deuxième pa r t i e  de ce premier chapitre a justement pour objet  l a  présen- 

t a t i o n  d'un modèle s t ruc tura l  s implif ié  qui  nais  permettra de représenter les 

structures  précises des macles e t  des dislocations.  

- Le deuxième chapitre expose l'ensemble des r é su l t a t s  exp6rimentaux 

que nous avons acquis t an t  s u r  des  cr is taux anhydres que sur des cr is taux 

humides ( courbes a ( y ) e t  MET correspondante) . 

- Le troisième chapi tre  a pour but de comparer nos r é su l t a t s  expé- 

rimentaux avec l e s  r é su l t a t s  acquis par d 'au t res  auteurs. L ' interprétat ion 

de ces r é su l t a t s  é tan t  étroitement l i é e  à l 'évolut ion du contenu en eau du 

c r i s t a l ,  nous nous sonunes intéressé à l ' a spec t  thermodynamique cie sa  solu- 

b i l i t é .  Cette étude nous permet d'ébaucher des modèles microdynamiques pa i r  

l e s  quartz sec  e t  humide. 



Nous avons enfin reporté en annexe des données u t i l e s  pour 

l a  microscopie électronique a ins i  qu'un résumé rapide des sous-joints 

observés dans l e s  cristaux synthétiques déformés et surtout dans les 

cristaux issus de roches naturelles. Nous discutons finalement le pro- 

blème de l 'observation des dissociations en MET e t  donnons quelques 

résul ta ts  sur l e s  énergies des dislocations. 





I I  - 1. Cristallographie.  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
I I  - 2. Modèle cristallographique simplifié e t  description des  défauts 

s t ruc turaux . . . . . . . . . .  .................................. 





CHAPITRE II 

DONNEES CR 1 STALLûGRAPH 1 QUES 

I I  - 1. CRISTALLOGRAPHIE. 

Lequartz, forme c r i s t a l l i sée  l a  plus répandue de l a  s i l i c e  SiO2 

e s t  un minéral très conmun de l a  lithosphère. Il e s t  également très large- 

ment u t i l i s é  dans les technologies modernes . L'obtention de monocristaux 

de synthèse remonte au début du s ièc le  et l a  production industr iel le  à une 

vingtaine d'années. Les cristaux synthétiques sont obtenus par voie hydro- 

thermale à partir de solutions de SiOZ contenant l e s  ininéralisateurs 

Na CO ou NaûH à des températures de l 'ordre de 350°C e t  sous des 
2 3 

pressions de 1 à 2 kbar [371 [381. 

Le diagramme de l a  figure 11-1 montre que l a  s i l i c e  c r i s t a l l i s ée  

existe sous différentes phases. Les plus répandues sont : le quartz, l a  

tridymite, l a  cr is tobal i te  e t  l a  coesite. Les transformations d'une phase 

à l ' au t r e  sont reconstructives. Ces différentes phases peuvent donc exister  

à l ' é t a t  métastable en dehors de leur domaine habituel de s t ab i l i t é .  Chaque 

phase, (sauf l a  coesite) possède une forme de basse température (phase e) 

et une fome de h u t e  température (phase B ) .  Les transformations a = 13 

sont très rapides e t  displacives. Il n 'y a donc pas d'existence métastable 

d'une forme dans le domaine de s t ab i l i t é  de l ' au t re .  

L'existence de la tridymite semble l i é e  à l a  présence de minéra- 

l isateurs,  de sorte que l ' on  a pu dire qu'el le  n 'est  pas une forme s table  

de l a  s i l i c e  [40]. D'un point de vue pratique, il es t  donc préférable de 

substituer au diagramme de phases de l a  figure 11-1, le diapaqme de Fenner 

(Figure 11-2) donnant l e s  tensions de vapeur des différentes variétés en 

fonction de l a  température. L e s  deux seules phases cr is ta l l ines  stables de 

l a  s i l i c e  pure seraient,  à l a  pression ordinaire, l e  quartz e t  l a  cristo- 



ba l i t e  avec une température de transi t ion de l ' o rd re  de 1050°C. On a donc 

pratiquement l a  séquence suivante (à  la pression atmosphérique) : 

+I--- 

wrtz a - Quartz B - Cristobalite B l iquide 
573°C 1050°C 1750°C 

Cristobalite a ' [ 
220°C 

I I  - 1.1. Données c r i s t a l l o ~ r a ~ h i a u e s  Dour le a u a r t z  a . 

Le quartz a a l a  symétrie rhomboédrique e t  appartient à l a  

classe énantimorphe 32 (groupe spat ia l  P31 21 ou ~3~ 21). L e  réseau de 

Bravais e s t  hexagonal. L e s  éléments de symétrie sont : un axe d'ordre 3 
- 

(axe C)  et t r o i s  axes d'ordre 2 (axes a a e t  a ) perpendiculaires 1' 2 3 
au précédent e t  faisant  entre eux des angles de 120". Il n'y a n i  plan, 

ni centre de s y m é t r i e .  La maille contient t r o i s  atomes de silicium e t  s i x  

atomes d'oxygène. D a n s  les conditions normales les valeurs des p a r d r e s  
O 

de l a m a i l l e  sont la1 = 4,912 A et = 5,404 A [401  En prenant 

came axes de référence deux axes dl ordre 2 (a1 et a2) e t  1 ' axe 

d'ordre 3 ( c ) ,  les atomes de l a  maille ont l e s  positions suivantes [39] .  

1 Atomes 1 Guartz gauche 1 Quartz droit 1 

Si 

O 

1 

u, O, O, 
2 

0 ,  u, - 0, =, 3 - - 1 
U, 'Jy v 1 

3 UY O ,  " ? 

x, Y, z 1 - - 
X, y-X, - - Z X' x-y, z 

1 
X,. Y, 2 - 

- 1 1 2 

- 2 - - - - ' >  
L. - 

x-y, X, 2 I 



liquide 

cristobalite 

tridymi te 

Fipure 11-1. Diagramme de phase des différents polymorphes de SiO2. 

D'après E391. 

Figure 11-2. Diagramme de Fenner des différents polymorphes de Si0 
2 ' 

D'après [40] .  



La figure 11-3 représente l a  projection (sur un plan perpen- 

diculaire à l ' axe  ternaire)  des atomes pour du quartz gauche. Dans l a  

description précédente les axes c r i s t aU ins  sont l e s  mêmes pour les 

variétés droi te  et gauche. La f igure 11-4 est un schéma simplifié ne 

contenant que les atomes de silicium des variétés droi te  et gauche. 

Un plan miroir faisant  passer d'une variété  à l ' au t r e  e s t  indiqué en 

point i l lé  ( i l  en existe  deux autres déduits du premier dans l a  symétrie 

te rnai re) .  On sent les d i f f i cu l t és  qui peuvent survenir de t e l l e s  descrip- 

t ions, cormie 1 ' ont justement souligné Donnay et L e  Page [ 41 1 . Il peut donc 

être u t i l e  de simplifier le  repérage des atomes de l a  maille (pour chacune 

des variétés) ,  en u t i l i san t  des systèmes d'axes de références différents  

pour l e s  quartz d ro i t  e t  gauche. On a a lors  une description intrinsèque 

de chaque variété,  dans des axes propres à chacune d ' e l l e s .  La figure 11-5 
représente ces choix particuliers.Pour le quartz gauche, il s ' a g i t  des axes 

précédemment u t i l i s é s  e t  pour le quartz d ro i t  d'axes déduits des précédents - 
par rotation de 60° autour de l ' axe  c cornnain. Dans ce référentiel ,  l e s  

atomes de silicium de l a  maille du quartz d ro i t  ont donc les positions : - - 
U, O, O O, U, 1/-~ e t  u, u, 2/3 (avec u = 0,465, à 27OC). 

1 1 - 1 - 2 .  Données cristallographiques pour le quartz f3 . 

L e  quartz 0 a l a  symétrie hexagionale e t  appartient à l a  classe 

enantianorphe 62. L e  gmupe spat ia l  e s t  ~ 6 ~ 2 2  pour l a  variété droi te  e t  

P6 22 pour l a  variété gauche. La maille, qui contient t r o i s  atomes de sili- 
4 

cium e t  six atomes d ' owgène a pour paramètres 1 a 1 = 4,996 A e t  1 ë 1 = 5,456 A 
à 579OC. En prenant à nouveau comme axes de référence deux axes d'ordre 2 e t  

L'axe 6 ,  l e s  positions des atomes de l a  maille pour l a  variété gauche sont 

[401 : 



Figure 11-3. Projection sur un plan perpendiculaire à l'axe ternaire 

de la structure du quartz a gauche. 

Figure 11-4. Projection simplifiée ne contenant que les atomes de Si de la 
maille. On a reporté les atomes de la structure droite (O 0 
aux cotes 0, 1/3 et 2/31 et de la structure gauche ( 0 9 9  
aux cotes 0, 1/3 %t 2/31. Un plan miroir est indiqué en pointillé. 



Figure 11-5. Axes intrinsèques de description des mailles des variétés 
droite et gauche. 

Figure 11-6. Structure du quartz f3 projetée perpendiculairement à l'axe 6. 



La projection de l a  structure sur  un plan perpendiculaire à l ' axe  6 est 

reportée sur l a  figure 11-6. 

4 

La transformation a + B conserve le  caractère monocristallin. 

Il est donc possible d'observer à température ambiante des défauts créés 

en phase 8 .  C e t t e  propriété sera largement u t i l i s ée  dans l a  su i te .  

I I  - 1.3. Description du quartz par  empilement de tétraèdres S i0  ' 
4 ' ~ 

L'ent i té  de base des tec tos i l ica tes  e s t  le tétraèdre Si0 
4 

(silicium au centre - oxygène aux sonmiets). Dans le  quartz ces tétraèdres 

partagent leurs  sommets e t  forment a i n s i  un réseau t r i d b e n s i ~ ~ e l  t r è s  

rigide. 

La compressibilité du quartz résul te  de l a  rotation de ces té t ra-  

èdres autour de leurs sommets comnauis. L'angle O-Si-O ( A  l ' i n t é r i eu r  d'un 

tétraèdre) e s t  donc relativement constant (en raison du caractère fortement 

covalent de l a  l iaison S i 4  d énergie très élevée), alors  que 1 ' angle 

Si-O-Si (entre deux tétraèdres voisins) e s t  variable. Cette propriété dis- 

tingue le quartz ( e t  plus généralement les tec tos i l ica tes)  d'autres structures 

isomorphes (telles l e s  germanates constitués de 1 'assemblage de tétraèdres 

Geû ) .  Dans ces structures voisines l a  défonnabilité des tétraèdres est pr6- 4 
pondérant e [ 42 1 . 

Sur l a  f igure 11-7, nous avons représenté l e s  projections de ces 

tétraèdres perpendiculairement à l ' axe  ternaire e t  à un axe binaire. C e s  - 
tétraèdres forment des chaines qui s'enrouient en hélice autour de l ' axe  c,  
ce qui permet de bien de bien visual iser  llénantiomorphisme. Dans l a  variété  

droi te  ces hélices sont à droi te  e t  dans l a  variété  gauche, e l l e s  sont à gau- 

che (symboles cristallographigues il et 4 4) . 



Figure 11-7. P r o j e c t i o n  des  t é t r a è d r e s  Si04 s u r  a )  un p l a n  p e r p e n d i c u l a i r e  
à l ' a x e  t e r n a i r e  e t  b )  s u r  un p l an  p e r p e n d i c u l a i r e  à un axe 
b i n a i r e  - ( 0  q u a r t z ) .  



I I - 1.4. Description du quartz dans le modèle des rayons atomiques 1 

non liants. ~ 
Ce modèle a é t é  récament développé par O 'Keegf e e t  Hyde ( [ 43 1 

[ 441 ) . Ces auteurs essaient de définir  une " t a i l l e "  des atomes rendant 

compte de dé ta i l s  structuraux tels que coordinations, longueurs et angles 

entre l i a i so  m. . .  dans diverses structures de s i l i ca tes .  

Dans nombre d'oxydes métalliques e t  dans l a  plupart des cristaux 
l 

ioniques l a  structure c r i s t a l l i ne  e s t  bien décri te  par un sous-Aseau I 

anionique compact (de type CFC ou HC, ou encore des séquences plus élaborées , 
d ' empilement ABC. . . ) dans lequel s ' intercallent l e s  cations de t a i l l e  beau- 

l 
l 
l 

coup plus pe t i t e  que les anions. Cette règle conduit à des descriptions 

t r è s  u t i l i sées  pour les owdes simples (M@, CuO, A!LZO j...) e t  les cristaux 

ioniques ( N ~ C R  . . . ) ou pour les oxydes mixtes (structure spinelle AB O par 2 4 
exemple). Nombre de s i l i c a t e s  à tétraèdres i so lés  peuvent ê t re  décr i t s  de 

[45 1 e t  de 1 'olivine [46 1 ont pu ê t r e  a ins i  décr i t s  simplement. Cette des- 

1 c e t t e  façon. Les structures c r i s t a l l ines  e t  les défauts de réseau du disthène , 

cript ion ne s'applique pas aux tec tos i l ica tes  car  leur sous-réseau anionique 

compacité es t  due aux fo r tes  interactions entre atomes seconds voisins, par- 

1 
n 'es t  pas compact. OIKeeffe e t  Hyde suggèrent que dans ce dernier cas l a  non- 

ticulièrement aux interactions entre l e s  atonies de silicium qui sont proches 

dans l e s  tectosi l icates .  O'Keffe e t  Hyde proposent donc d 'a t t r ibuer  à ces 

atomes de silicium des t a i l l e s  premant en compte ces interactions. Chaque 

~ i l i c i u m  e s t  au centre d'une sphère de rayon appelé "rayon non l i an t "  dans 

laquelle aucun autre atome de silicium ne peut pénétrer. L'assemblage de ces 

sphères dans l e s  structures c r i s t a l l ines  forme a lo r s  un empilement compact 

(eu plut& pseudo-compact). Dans une t e l l e  description, c ' e s t  donc l e  sous- 

réseau cationique (de sphères de rayon non l i an t )  qui régit l e s  dé ta i l s  de 

l a  structure c r i s t a l l ine .  D e  l a  même façon que prkédenanent pour les critaux 

ioniques, l a  structure c r i s t a l l ine  e t  l e s  défauts de réseau des tec tos i l ica-  

t e s  se décrivent commodémnt à pa r t i r  du sous-réseau cationique. 

La cohérence de ce modèle repose sur deux observations : 

a )  Cowne dans le cas des rayons ioniques de Pauling, on trouve pour l e s  rayons 



non l i an t s  une valeur unique, quelle que s o i t  l a  s tructure considérée, 

c ' e s t  à dire que les sphères non l i an tes  sont au contact, quel que s o i t  

l'atome de l ia ison (~ r emie r  voisin).  A t i tre d'exemple, quelques valeurs 

sont données dans l e  tableau ci-dessous (tableau 11-1). 

TABLEAU 11-1 

At-S 

Si 

A t  

Mg 

Na 

Ce 

Zn 

O 

b) Comme dans l e  cas  des cristaux ioniques, il y a quelques structures types 

pour l e s  sous-réseaux cationiques compacts. On passe d'un minéral à l ' au t r e  

par subsitution d'atamessans changer l a  structure. Ainsi, en partant des 

deux structures c r i s t a l l ines  de SiOs, quartz 6 et cr is tobal i te  8 et en 

remplaçant une fract ion des atomes de silicium par d 'autres atomes de façon 

' à  maintenir l a  neutral i té  électrique on peut obtenir des scmctures dérivées 

I l I 

Rayon ioniq~e de 
Pauling ( A )  

0.42 

O, 57 

0.66 

0.98 

0.44 

0.74 

1.32 

dont quelques unes sont reportées dans le tableau 11-2 ( [43 E47 1 ) 

Il ressort donc de ce modèle qu'une représentation simplifiée 

de l a  s tructure du quartz s 'obt ient  en reportant uniquement l e s  atomes de 

silicium. On obtient a ins i  les schémas de La figure 11-8. La distance entre 
O 

cations voisins est  constante e t  égale à deux f o i s  l e  rayon non-liant ( 3 ,O6 A) 

mais l 'angle Si-Si-Si peut légèrement varier  (ces variations rendent compte 

des rokations des tétraèdres autour de leurs  sorinnets commuis dans l a  représen 

Rayon non l i an t  (A )  

1.53 

1.62 

1.66 

1.68 

1.58 

1.65 

1.12 

L o ~ ~ u ~ u ? ?  de la liai- 
son à 1 oxygène (a) 

1.64 

1.77 

1.95 

2.37 

1- .77 

1.98 

- 





ta t ion  précédente). Enfin dans ce modèle, chaque sphère e s t  au contact 

de quatre autres sphères (coordinance 4 de l'atome de silicium) dont 

l e s  centres se situent aux quatre somnets d'un tétraèdre. Les pseudo- 

l iaisons Si-Si ont donc l a  même distribution spat ia le  que l e s  l iaisons 
3 de l ' é t a t  d'hybridation s p  . Par analogie, nous ut i l iserons dans l a  s u i t e  

l e  symbole sp3 pour décrire ce t t e  distr ibution,  qui, pour l e s  défauts 

de fa ib le  énergie ne doi t  pas être modifiée (sinon il y aurai t  interpénétra- 

t ion  des sphères non l i an tes ) .  

TABLEAU 11-2. 

Minéraux présentant la  structure 
de la cr is tobal i te  8 

GeS2 

Sis2 

BeS04 

KAR02 

KFe02 , 

CuFeS2 

LiPN2 

GaP04 

I I  - 1.5. Description du réseau réciproque. 

Il convient tout  d'abord de préciser le  système de représentation 

du réseau di rec t .  Nous ut i l iserons l e  système à quatre indices de Miller- 

Bravais développés par Frank [481 . Dans ce t t e  notation l a  direction [h k - - - 
i L I  e s t  colinéaire au vecteur hal + ka2 + i a 3  + ac. Les t r o i s  vecteurs 
- - -  
al ,  "2) a3 n 'étant  pas linéairement indépendants on a h + k + i = 0. - - 
Leplan (h k i i )  coupe l e s  axes ai e t  c en al,h, a2/k, a j / i  et 

Minéraux présentant la structure 
du quartz 8 

A!2P04 

LiAaSi206 

LU%Si04 



I 

c / ~  et l 'on  a encore h + k + i = O. D e s  directions équivalentes i 
et des plans équivalents, ont a ins i  l a  même forme analytique (exemple : 1 

1 

Pour exprimer les vecteurs et non les directions, il convient de diviser - - - - convenablement par l a  norme (a ins i  a l  - 
1 l 1 2 7 T 0 1  , c + a l  = - [ 2 T i 3 1  3 . . . ) . L ' avantage de ce t t e  notation est de préserver l e s  équivalenceS. 

Malheureusement, une direction et un plan de mêmes indices ne sont pas en 

général perpendiculaires, sauf pour [00011 e t  (0001 ) , pour = O 

( Ln k i 01 1 à (h k i O) ) e t  pour l a  valeur part icul ière du rapport 
- (ce  qui n ' e s t  pas le cas du cluarte) . a - 2 

La présence du quatrième indice rend dél icate l a  définition du 

réseau réciproque. N o u s  uti l iserons à ce sujet  l a  définition proposée par 

Doukhan [491 dans l e  cas du t e l l u r e  de même gmupe spa t i a l  que le quartz. 

Dans ce t t e  convention, les vecteurs de base du réseau réciproque sont col i-  . 'C - 
néaires aux axes du réseau direct  e t  définis  par bi paral lèle  à a avec -* 2 -3t - -3t , 1 i 
lbil = - 

3a 
et c paral lèle  à c avec [ G  = - . L a  figure 11-9 i l l u s -  

C 

tre ces différents  systèmes d'axes. 

La direction [u v w t l *  (avec u + v + w = 0) es t  a lo r s  per- 

pendiculaire au plan (u  v w t )  du réseau direct .  D e  plus, l e  produit sca- 

l a i r e  de vecteurs du réseau direct  &/ou réciproque a une forme analytique 

analogue à ce l l e  des vecteurs de 
E3 repéré par une référentiel  orthononné. 

Ainsi l ep rodu i t  s ca l a i r ede  6 = [ h k i  11 et G"= [hl k '  i l  a i l  est 

6. b9 = hh ' + kk ' + ii ' + ' . La condition nécessaire et suffisante pour 

que deux vecteurs soient orthogonaux es% donc hh ' + kk ' + ii ' + a a ' = 0. 

C e t t e  règle sera largement u t i l i s ée  en microscopie électronique pour l a  

caractérisation des vecteurs de Bürgers. 

Nous avons reporté en annexes quelques éléments complétant ce 

chapitre de généralités (Annexe 1 : coupes du réseau réciproque. Annexe 

2 : Facteurs de diffusion at.omique de S i  e t  O. -Annexe 3 : Angles 
1 '7 

entre plails c r i s t a l l o~aph iques .  Valeurs de d, a , 1 F 1 ' (facteur de 
g 



FIGïüRE 11-9. Axes du r é s e a u  d i r e c t  e t  du . r é seau  réc iproque .  



structure) e t  
l 

L (distance d'extinction) pair quelques (h k i Q ) . i 
Annexe 4 : Projections stéréographiques de pôles (0001) ( 10ï0) (1  120) 1 
( i o i i )  ) .  ~ 

I I  - 2. MQDELE CRISTALLOGRAPHIQUE SIMPLIFIE ET DESCRIPTION DES 
DEFAUTS STRUCTURAUX. 

1 1-2.1 . Modèle cristallogr,aphique simplifié. 
l - - -  

e t  C, l e s  t r o i s  atomes de Respectivement aux axes al a2 a3 l 
1 

silicium de l a  maille - élémentaire ont pair coordonnées(dans l e s  axes in t r in-  - - C - 2; 
sèques) a , ua2 + 7 et IG + -  " (quartz droi t )  e t  ual , 

- 3 3 ua2 + -3 
et uii 

C 

3 +3 (quartz gauche) avec u = 0,465 en phase a e t  u = 0 , s  en phase 

B .  Considérons le réseau de Bravais hexagonal e t  plaçons sur  ce réseau tous 1 
l e s  atomes de silicium de cote O ( (A+u) al + v a 2  

+ ya3 A, v ,  v € z) - 
Nous obtenons l a  figure 11-10. Par-rotation de 120° autour de c de ce t t e  

C 
configuration et t ranslat ion de - on obtient l e s  atomes de silicium de 

3 '  
l a  deuxième couche e t  - continuant ce t t e  opération (nouvelle rotation de 120° 

e t  translation de 2 ) on obtient l e s  atcmes de l a  troisième couche. La super- 
3 

position de ces t r o i s  couches donne l a  structure du quartz - droi t  (des rotations1 
C I 

de - 120° e t  les mêmes translations successives de - auraient conduit à du , 3 
quartz gauche) dans laquelle ne figurent que les atomes de silicium. Cette 

structure e s t  représentée sur  l a  figure 11-11. L e s  pseudo-liaisons Si-Si sont 

symbolisées par des barres. Ce modèle e s t  compatible avec l e  modèle des sphères 

non l iantes  et préserve l a  structure tétraédrique. L'annexe 5 donne l e s  

caract ir is t iques géométriques des l iaisons Si-Si. 

11 est maintenant possible de camplétér ce t te  représentation en 

donnant les projections de l a  structure selon d 'autres directions c r i s t a l -  

lographiques. La fi,- 11-12 rep&sente l a  structure parfai te  vue selon - 
l e s  plans (2 T 1 0) (O 1 1 O )  e t  perpendiculairement à une direction c+a 

(plan proche de (1  O 1 2) .  Dans le cas où deux l iaisons ont l a  même projec- 

t i on  nous avons indiqué deux barres. Dans l e  cas du quartz a ,  l1énantio- 



Figure 11-10. Réseau de Bravais et atomes de silicium de cote O. - 
Projection perpendiculaire à c. 

Figure 11-11. Projection sur le plan de base de la structure simplifiée. 
C 2 c 

O atome de silicium de cote O. O cote - @ cote - 
3 ' 3 ' 

Quartz a droit. 



Figure  II-12.a. Figure 11-12 .b. 

F igure  11-12 .c . 

Figure  11-12. Pro jec t ions  de l a  s t r u c t u r e  s i m p l i f i é e  vues s e lon  : 

. a )  ( 2  1 T O ) ,  b) ( O  1 O )  e t  c )  s e l o n  un p l a n  proche 

de (1 O 1 2 ) . ABCD..  . . symbolise une cha ine  de t é t r a è d r e s .  



morphisme est visible.  La figure 11-13 représente les vues ( O  O O 1) e t  

( 2 7 1 O) pcur du quartz gauche, que 1 ' on comparera avec l a  f igure 11-1 2 .  
- - 

Sur (2 1 1 O) certaines l iaisons se projettent à droi te  ou à guache selon 

l e  caractem. Par contre, ce t  aspect disparai t  en phase 8,  connie on peut 

le voir sur l a  figure 11-14. C e s  différentes projections montrent une simi- 

l i tude  évidente avec l e s  cristaux covalents [ 35 1 . 

I I  - 2 . 2 .  Modélisation d e s  macle s du  D a u ~ h i n é  et du  Brésil. 

C e s  macles sont t r è s  fréquentes dans l e s  cristaux naturels e t  

l 'énergie de faute est par conséquent faible.  Leurs structures seront t r è s  

u t i l e s  dans l a  prévision des dissociations des dislocations. Nous l e s  décri- 

vons en fa isant  ressor t i r  leur  caractère mécanique. 

1 I - 2.2.1 . Macle du D a u ~ h i n é  . ------ ---- 
- Soit a l  l a  variété  a correspondant aux positions uZl, - C - 2; 

-2 + 3 et ua3 +y . Changeons u en l-u. NOUS obtenons alors  l a  

variété a2. La coexistence a1/a2 constitue l a  macle du Dauphiné (en phase 

B , u = 0,5, de sor te  que ce changement de u en l-u ne déplace aucun 
u+ 1 -u 

atome. D e  plus la position moyenne entre les phases al e t  a2 7 = 0,s 

correspond à l a  phase B .  Cc:rtains auteurs [ 501 considèrent d ' a i l l eu rs  l a  

phase 0 cormne une configuration s ta t i s t ique  moyenne correspondant à un é t a t  

vibratoire des atomes autour de leurs  positions d 'équil ibre dans l e s  phases 

a e t  a 2 ) .  La f igure 11-15 représente une t e l l e  macle avec pcur plan 1 
d'accolement un plan prismatique de première espèce du type (10701 , mais 

l 

sont contenus dans le  plan de base. Le niveau O étant  f ixe  (a ins i  que tous 

les niveaux en dessous de lui), l a  par t ie  supérieure est translatée de (1-2u)a. 
C C (entre les niveaux O e t  - ) . Le niveau adjacent, entre - et - 
3 3 2c es t  à s o n  ' 2c 

tour c i s a i l l é  de ( 1-2 u) (a3 - a2) e t  l e  niveau suivant (entre - e t  c )  
3 

ces macles peuvent apparaître le long de n ' importe quel plan [ 39 1 . Il est 

possible de générer une telle macle par cisaillements successifs ce qui prou- 

ve son caractère mécanique. Dans l e  cas de l a  figure 11-15, les cisaillements 

' 



Figu re  11-13. P r o j e c t i o n s  (O O O 1) e t  ( 2  1 O) pour du qua r t z  à gauche. 
Comparer avec l e s  mêmes vues de l a  f i g u r e  11-12, 

Figu re  11-14. P r o j e c t i o n s  a )  (O O O l), b) ( 2  1 i O )  e t  c )  ( O  1 1 O) pour  
du q u a r t z  B .  Le c a r a c t è r e  d r o i t  ou gauche n ' e s t  p l u s  v i s i b l e  
( s a u f  s u r  (O O O 1) ) .  

1 
i 



e s t  c i s a i l l é  de - (1-2u)a3. C e s  t r o i s  cisaillements induisent une macle 

d'épaisseur I C I  dans une région balayée par des dislocations de très pe t i t s  

vecteurs de Bürgers (1-2u)a 2 0,07 a . D e s  dislocations de ce type (de pe t i t s  

vecteurs de Bürgers) sont observés dans d'autres s i l i c a t e s  [511 e t  corres- 

pondent physiquement aux légères rotations admises entre tétraèdres autour 

de leurs s m . t s  cornnuis ( i l  e s t  à noter qu'aucune de ces pet i tes  dislocatio 

ne rompt de liaison Si-O) . L e s  dislocations sont s i tuées dans le plan de 

macle e t  sur  l a  figure 11-15 e l l e s  sont dissociées en deux par t ie l les  coli-  
1 néaire 7 ( 1-2u)â. La faute associée es t  une tranche de quartz B [ 52 1 . 

Finalement, une telle macle du Dauphiné peut donc ê t r e  générée par le 

glissement d'une dislocation de vecteur de Bürgers nul dissociée en 

t r o i s  par t ie l les  glissant dans des plans de base adjacents selon l a  réac- 

t ion  : 

Le réseau de Bravais n 'es t  pas affecté par ce maclage. Les macles 

du Dauphiné ne sont pas observables en microscopie optique conventionnelle. 

Nous nous intéressons i c i  à leur mise en évidence par microscopie électro- 

nique. Après l es  premières observations de Mc Laren et Phakey [ 53 1 , 
Van Tende100 [ 501 et Van Goethem [ 54 1 ont proposé 1 ' étude complète du 

contraste. Celui-ci provient de l a  différence des facteurs de structure dans 

l a  matrice et dans l a  macle. Le meilleur- contraste e s t  obtenu en champ noir 

r>ow certaines réfexions c o r n  le  montre l a  figure 11-16. 

I I  - 2 . 2 . 2 .  Macle du Brésil. ---------- 
C e  type de macle est directement l i é  à llénantiomorphisme. S i  l a  

matrice est droite,  l a  macle est gauchz et vice-versa, de sorte qu 'el les  se 

correspondent c o r n  dans un miroir de plan C 1 1 2 01. Ce type de macle exist 

donc aussi bien en phase u qu'en phase B .  Les plans diaccolement sont s o i t  

(O 0 0  l ) ,  so i t  ( 1  O 11 ([501 Es41 à [56]).  L e u r  caractère mécanique a 



Figu re  11-15. Macle du Dauphiné vue en  p r o j e c t i o n  s u r  a)  (0001) 
e t  b) ( 2  1 I O).  

F i ~ u r e  11-16. Micrographie  é l e c t r o n i q u e  de  macles du Dauphiné p r o d u i t e s  i n  
s i t u  p a r  chauf fage  e t  r e f r o i d i s s e m e n t  r a p i d e .  Champ n o i r  
g = 1 0 ï o .  



é t é  très longtemps discuté [ 52 1 . Cependant ces macles ont é té  observées 

dans des cristaux naturels déformés expérimentalement [ 56 1 . Nous avons 

donc cherch6 e t  sommes parvenu à en donner une description mécanique. 

Dans l e  modèle simplifié, une macle du B r é s i l  de plan d'accolement (0001) 

s 'obtient  de l a  façon suivante : 

Partant de quartz droit  on pratique : 
- - - un premier cisaillement ml 2 0. 5al du niveau O, de sor te  

que l e s  atomes de silicium du plan c i s a i l l é  s e  déplacent de l a  - - - 
position ual (mod. al, a2, G3) en 2G 2 al (mod. al, aZ,  a3) - 
dans le canal parallèle à l ' axe  c observé en projection (0001). 

- 
C - un deuxième cisaillement (l-u)âl du niveau - n - 

2 c - pas de cisaillement du niveau - . 
3 

On obtient a ins i  une couche de quartz gauche de hauteur /c l .  
En renouvelant ce t te  succession de cisaillements sur l e s  plans supérieurs 

3 ce t te  macle s'étend. Pour ne pas détruire l a  pseudo-hybridation sp , l a  

macle ne peut donc croî t re  que par épaisseur / c l .  La dislocation de macle 

est a ins i  constituée par un ensemble de deux par t ie l les  Gl e t  (1-u)al 

dans deux plans de base adjacents. 

Il y a évidemment deux autres macles équivalentes obtenues par l e s  

opérations de symétrie 31 ou 62 du c r i s t a l .  Les t r o i s  vecteurs de c i sa i l -  - - 
lement possibles de ces macles dans l e  plan de base sont donc ual, ua2 e t  - C 2c 
-3 

(aux niveaux respectifs O, - et - . Une t e l l e  macle es t  représent 3 3 
sur l a  figure 11-17 où sont indiqués l e s  cisaillements successifs. Dans ce t t  

vue l a  macle apparaît par l a  superposition de deux motifs losange (au l i eu  

d 'un losange e t  un motif hexagonal dans l a  structure parfai te  .) . 

Une succession analogue de cisaillements parallèlement au plan 

( O  1 7 1) conduit à une macle de plan d'accolement ( O  1 7 1) (figure 11-18). 



Figure 11-17. Schéma d'une macle du Brésil de plan d'accolement (O O O 1 ) .  

Les cisaillements successifs sont représentés. Vue selon un 

pian (1 1 2 O). 

Figure 11-18. Macle du Brésil. Le plan d'accolement est du type (1 O 1 11 

Plan de figure (1 1 5 O). Le caractère mécanique n'est pas 

décelable dans ce schéma. 



L'hélice droite ABCAI. . .  se transforme en l ' hé l ice  gauche abcal, ... 
et l e  réseau de Bravais est inchangé, Le joint de macle apparait en 

microscopie électronique cornrne une faute d'empilement mais l e  contraste 

provient i c i  du changement de facteur de structure. L'équivalent du vec- 

teur de faute es t  al /2 ,  a2/2  OU â3l2 + c/3 pour l e s  t r o i s  types de 

macles possibles, mais un choix judicieux des axes de référence dans l a  

macle e t  dans l a  matrice permet d'obtenir des "vecteurs de fautesr1 équiva- 

lents  pour l e s  macles des six plans { 1011 157 1 . 

Contrairement aux macles du Dauphiné, l e s  macles du Brésil sont 

observables en microscopie optique (en lumière polarisée) . Rayons X [ 58 1 
e t  microscopie électronique ( [ 501 e t  ES41 à [ 571 ) ont é t é  aussi lar -  

gement u t i l i sés .  A titre d ' i l lus t ra t ion l a  figure 11-19 représente une 

micrographie électronique de macles du Brésil issues d'une améthyste ( l e s  

améthystes sont généralement riches en macles du Brésil de croissance sans 

que l ' on  en connaisse l 'or ig ine) .  

I I  - 2.3. Structures de coeur des dislocations. 

Indépendauunent de toutes considérations de déformation plastique, 

nais allons décrire dans ce t te  partie,  à l ' a i d e  du modèle structural simplifie 

l e s  structures de coeur des dislocations possibles du quartz. Les systèmes de 

glissement du quartz sont nombreux (voir chapitre 1)  e t  il sera i t  fastidieux 

de présenter i c i  l e s  structures de coeur de toutes l e s  dislocations. Nous - 
naus bornerons aux dislocations de vecteurs de Bürgers a glissant dans 

{ 1070) e t  (0001 ) . Les résultats  présentés ci-dessous s ' étendent aisément 

aux autres dislocations. 

T I  - 2.3.1. Dislocations contenues dans {loi0 1 .................................... 
La figure 11-20 représente une dislocation coin de vecteur de - 

Bürgers a ,  contenue dans (0170) ( l e  caractère coin es t  fréquemment observé 

en MET pour ces dislocations. voir chapitre III). La dislocation e s t  vue 



Figure 11-19. Micrographie électronique de macles du Brésil dans une 

améthyste. Il s'agit de macles dans des plans (1 O 11. 



debout, l e  plan de glissement es t  perpendiculaire au plan de figure qui 

contient l e  vecteur de Bürprs. Le dessin montre q u ' i l  y a deux l iaisons 

pendantes non saturées par longueur 1; 1 de ligne. Selon l e  niveau de l a  

coupure, ces deux l iaisons pendantes peuvent ê t r e  sur l e  même a c a e  ou sur 

deux atomes différents.  On passe d'une configuration à l ' au t r e  par montée 
1 

de valeur - [O 1 i 01 . Dans l e s  deux cas l a  répulsion électrostatique e s t  4 
for te  ce qui peut su&rer une dissociation. Enfin, l a  densité de l iaisons 

2 
pendantes e s t  élevée (=  - = 0,37 2'). 

181 

En remarquant que l e  demi-plan supplémentaire peut être divisé 

en deux parties,  il es t  possible de dissocier l a  dislocation parfaite.  
1 

La figure 11-21 représente cet te  dissociation en deux par t ie l les  colinéaires ~ 
de vecteurs de Bürgers . La faute  qui en résulte es t  dans le plan de 

glissement et conserve les relations de premiers voisins. La seule modifi- 

cation qui intervient peut ê t re  décri te  par une rotation entre deux té t ra-  

èdres adjacents autour de leur sommet conimin, comme dans l e  cas des macles 

du Brésil. L'énergie de l a  faute doi t  donc être comparable à ce l le  d'une 

macle du B A s i l ,  c ' e s t  à di re  faible.  

I I  - 2.3.2. Dislocations a contenues dans (0001). 
------1-_1------------ 

L e s  dislocations basales du quartz présentent fréqueament une 

orientation préférentielle à 60° du vecteur de Bürgers (voir chapitres 1 

et III) ccunne l e s  dislocations du giissement ( 11 1) des semi-conducteurs. 

S i  ou Ge. La figure 11-22 représente une t e l l e  dislocation vue de bout. 

Comme dans l e  cas précédent, l e  coeur montre deux liaisons pendantes par 
2 O - 1  

longueur la1 de ligne ( so i t  une densité de - = 0,407 A ) situées sur la l  
deux atomes différents ou sur l e  même, selon l e  niveau de l a  coupure. Au cours 

de son glissement, l a  dislocation passe d ' a i l l eurs  successivement par ces deux 

configurations. Dans ce cas encore, l e s  liaisons pendantes sont issues d'ato- 

mes de même type, ce qui entraine une fo r te  répulsion e t  suggère une dissocia- 

tion. 



- 
Figure  11-20. Dis loca t ion  c o i n  p a r f a i t e  de vec t eu r  de Bürgers a  1 

g l i s s a n t  dans (O 1 1 O). L e  coeur  f a i t  a p p a r a î t r e  

deux l i a i s o n s  pendantes.  

- 
Figure  11-21. Dis loca t ion  a coin  g l i s s a n t  dans ( O  1 0 )  d i s s o c i é e  

1 
en deux p a r t i e l l e s  c o l i n é a i r e s  7 . La f a u t e  qu i  e n  

r é s u l t e  a localement La s t r u c t u r e  d 'une macie du Brésil. 



Compte tenu de l a  structure, l a  décomposition en parti.elles 

de Schokley n ' e s t  pas possible i c i .  La seule réaction de dissociation 

conduisant à une faute de fa ib le  énergie est à nouveau une - décomposition 
a 

en dewr pa r t i e l l e s  colinéaires de vecteurs de Bürgers . Cependant, 
3 pour préserver l 'hybridation sp , il. e s t  indispensable d'étendre l a  

faute sur plusieurs plans atomiques adjacents. La configuration f ina le  

e s t  donc une dislocation zonale, semblable à ce l l e  que Kronberg [ 59 1 ( e t  

par l a  su i t e  Amelinckx [601 ) a décri t  dans les structures hexagonales 

compactes. La faute  a i n s i  obtenue est représentée sur l a  figure 11-23. 

Elle se caractérise,  dans le modèle simplifié,  par l a  superposition de 

quatre hexagones au l i eu  d'un hexagone e t  d'un losange comme dans l a  

structure parfai te  (lorsque l 'on  change le niveau de coupure, il es t  pos- 

s ib le  d'obtenir l a  superposition de quatre losanges). 

Donnons l a  succession des cisaillements à effectuer pour obtenir 

une t e l l e  faute. Supposons un c r i s t a l  d ro i t  e t  construisons l a  faute asso- - 
ciée à une dislocation de vecteurs de Bürgers a2. Il faut procéder à : 

C - un cisaillement ua2 entre les niveaux O e t  - 3 , l a  pa r t i e  

inférieure restant f ixe  (u  = 0,465 en phase a et 0,s en phase 

6). Sans aut re  cisaillement, ce t t e  opération engendre des l i a i son  
3 coplanaires et détrui t  l 'hybridation sp  . Il e s t  par conséquent 

indispensable de c i s a i l l e r  l e s  plans supérieurs. 

C 2 c - un cisaillement ua entre les niveaux - e t  - 
3 3 3 

. Cette opéra- 

t ion  ré tab l i t  le  bon environnement au niveau % . D e  plus, on e s t  3 
maintenant en présence d'une dislocation de vecteur de Bürgers - - - 
'-2 + *3= 

- ual. Il convient donc de continuer les cisaillements 

sur les plans supérieurs. 

- - un dernier cisaillement 
2 c 

-ua3 entre les niveaux - et c r é t a b l i  
3 

à l a  f o i s  l e  vecteur de WÏrgers uii2 e t  l a  configuration de 1 'hy- 
3 bridation sp  . 

La faute f ina le  a une épaisseur / c 1 . C 'est une micromacle du Brési 
C limitée par dewr frontières entre l e s  niveaux O et - e t  c et - 
3 

4c . La posi t i ,  
3 



- 
Figure  11-22. D i s loca t ion  a  p a r f a i t e  à c a r a c t è r e  60° g l i s s a n t  

dans ( O  O O 1). 

Figure 11-23. Faute correspondant  à l a  d i s s o c i a t i o n  zonale  de l a  

d i s l o c a t i o n  de l a  f i g u r e  22. La f a u t e  s ' é t e n d  s u r  t r o i s  

p l ans  atomiques a d j a c e n t s .  Dans l a  s t r u c t u r e  f3 représen-  

t é e ,  u  = 0.5. 



de ce t te  dislocation zonale n 'es t  pas quelconque dans l a  maille. 

En cherchant une succession de cisaillements sur des plans s i tués  

en-dessous du niveau précédent, on dét ru i t  1 ' environnement (pseudo- 
3 hybridation sp ) . Pour obtenir une dislocation avec son dipôle (uâ 3 ' 

- G 3 )  "en dessous" (par opposition au cas précédent que l ' o n  d i ra  

"dipôle dessus"), il es t  indispensable de changer le niveau du premier - 
cisaillement. Dans le cas de l a  dislocation de vecteur de Bürgers a,, - 

CI 
2c e t  - le  premier cisaillement do i t  avoir l i eu  entre l e s  niveaux - 

3 3 '  - - 
de valeur ua2, suivi d'un cisaillement - ual entre les niveaux 
C et O et pour res t i tuer  à l a  f o i s  l e  vecteur de Bürgers désiré e t  l e  
J - 
bon environnement, il faut  procéder à un dernier cisaillement ual entre 

C 
l e s  niveaux O e t  - - 

3 
. Cet exemple i l l u s t r e  l a  grande diversi té  des 

dissociations possibles des dislocations basales. C e s  dissociations sont 

associées à des dipôles "dessus" ou "dessous" selon l e  niveau de coupure. 

L e  signe du dipôle peut être inversé. Les dipôles dépendent du vecteur 

de Bürgers e t  enfin des variétés droi te  ou gauche du c r i s t a l .  L e  tableau 

11-3 résume toutes ces possibi l i tés .  O u t r e  l a  faute associée à ces dis- 

sociations, nais pouvons aussi déterminer l a  structure de coeur de chacune 

des par t ie l les .  Pour une dislocation de vecteur de Bürgers domé, quatre 

cas sont à considérer à pr io r i .  La dislocation peut avoir son dipôle "dessus" 

ou 'tdessous'l dans les variétés droi te  ou gauche. En f a i t ,  d'un point de vue 

structural  ces quatre possibi l i tés  se réduisent à deux, reportées sur l a  

figure 11-24. Dans un premier cas, il y a une l ia ison pendante sur une par- 

t i e l l e  et t r o i s  sur l ' a u t r e  partant du même atome. Dans le  deuxième cas l e s  

deux par t ie l les  sont symétriques avec t r o i s  l iaisons pendantes de part de 

d ' autres . 

Dans le glissement basal, avec les t r o i s  vecteurs de Bürgers - - - - - - 
al a2 e t  a3 on peut s 'a t tendre à des jonctions du type 

al + a2 +-a3 
L e  caractère zona1 de ces dislocations complique singulièrement ces 

jonctions. Nous avons représenté sur  l a  figure 11-25 l a  jonction d'une - 
dislocation dissociée a l  (de caractère 600) et d'une dislocation à2 - 
(de caractère 120°). Le résul tat  est une dislocation v i s  

a3 
constituée de 

t r o i s  par t ie l les .  Les deux par t ie l les  extérieures prennent l a  forme arrondie 





Figure  11-24. S t r u c t u r e  des p a r t i e l l e s  dans l e  ca s  des  d i s l o c a t i o n s  

zonales. Ces deux cas se  r é f è r e n t  aux deux é v e n t u a l i t é s  

d i p ô l e  ' tdessust t  ( a) e t  d i p ô l e  "dessaus" ' ( b )  . 



- - 
habituelle ; ce sont des dislocations ual e t  uaî de caractère 120° 

e t  60°. La partielle centrale est une u= vis e t  un noeud se forme 3 - 
avec les  deux autres partielles intérieures ual e t  ua-2 (de caractère 600). 

- - 
On obtient ainsi l a  configuration t rès  papticulière de l a  figure 11-25 b. 

Une t e l l e  configuration a é té  observée en microscopie électronique en 

uti l isant l a  technique des faisceaux faibles [ 61 1 . Sur l a  micrographie 

(figure 11-26) l e s  deux partielles arrondies sont visibles ainsi que l e  

noeud central anguïeux. Les conditions de diffraction employées sont - 
te l les  que l a  partielle centrale -3 

es t  hors de contraste ( les  &flexions 

donnant un bon contraste sont du type E l  O 7 1) e t  (1 O O) . Il est 

donc impossible de voir sinultanément des dislocations de vecteurs de Bürgers - - 
a a 2 e t  a ) .  

1 3 

E t a n t  donné que pair chaque dislocation il existe deux modes de 

dissociation, il y a quatre types possibles de jonction. Ces différentes 

possibilités sont reportees dans l e  tableau 11-4. Il est naturellement 

impossible de vérifier chacune de ces possibilités en microscopie électro- 

nique traditionnelle puisqu'elles conduisent toutes à des configurations 

finales qui apparaissent identiques en MET. 

Nous venons de développer en détail  l e s  stmctures de coeur 

possibles des dislocations a contermes dans ( O  O O 1 ) et  E 1 O 1 0) . 
La & n e  méthode permettrait d'obtenir l e s  structures de coeur des autres 

dislocations glissant dans les plans de glissement supposés. 



Figure  11-25. Schéma d'une jonc t ion  dans l e  p lan  de base .  a )  avant  formation, i  
b )  a p r è s  formation.  Le noeud étendu a une forme t r è s  p a r t i c u l i è r  
(Voir  l e  t e x t e )  . 

Figure  11-26. Micrographie é l ec t ron ique  d ' un  noeud étendu de d i s l o c a t i o n  - - 
a2 e t  a dans l e  p l an  de base.  Méthode des fa i sceaux f a i b l e s .  

3 
On observe b i e n  l e s  p a r t i e l l e s  e x t é r i e u r e s  a r rond ie s  e t  l e  
noeud anguleux c e n t r a l .  L a  3ème p a r t i e l l e  i n t e r m é d i a i r e  
e s t  h o r s  de c o n t r a s t e  compte tenu  des  cond i t i ons  de d i f f r a c t i o n  



S T R U C T U R E S  D E  C O E U R  I 
Avant l a  jonction Apres l a  jonction --------------------------------------------- "-"--------C---------------------------------------- 

a 1 - a2 -" 3 
I 8 

- - - 
Tableau 11-4. D i f f é r e n t e s  p o s s i b i l i t é s  pour une jonccion 

dans l e  p lan  de  base ( q u a r t z  à r o i t ) .  
al + a2 * -a 3 
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CHAP ITRE 1 1 1 

DÉFORMAT 1 ON PLAST 1 QUE 

RÉSULTATS E X P ~ R  I MENTAUX 

Dans ce chapitre nous présentons l'ensemble de nos résul ta ts  

expérimentaux (essais  de déformation - observations des sous-structures 

de dislocation en microscopie électronique à transmission (MET) ). 

D e  ces résul ta ts  ressortent les points suivants : 

1 .  Pour l e s  cristaux de très fa ib le  teneur en [OH] , l a  déf or- 

mation r i ' e s t  pas décelable pour des températures inférieures à 120O0C. 

Au delà, en l'absence de pression de confinement, l a  transformation en 

cr is tobal i te  in te rd i t  toute étude systématique de l a  p las t i c i t é  du quartz. 

En présence de pression de confinement (3  kbar) des t races  de déformation 

plastique en glissement sont décelables près des tê-tes des éprouvettes sous 

des contraintes de l 'o rdre  de 1000 MPa à 1300°C. 

2 .  Pour l e s  cristawc de haute teneur en [OH 1 , l a  déformation 

plastique intervient sous contrainte modérée (< 450 MP~) dès 430°C. - - - 
Un grand nombre de systèmes de glissement dans les directions a ,  c e t  c+a 

peuvent être activés. Des évidegces de montée apparaissent à basse température, 

contrairement au cas du quartz sec. Pour l e s  s y s t h e s  a et c les limites - 
élastiques sont du même ordre de grandeur, alors  que les glissements ct-a 

n ' interviennent qu ' à haute température ( > 700°C) sous des contraintes éle- 

vées. 

3. L e  quartz possède les cinq systèmes de glissement requis par le 

c r i t è r e  de Von Mises pour l~accomodation de l a  déformation l a  plus &&ale. 

L'apparition de montée à températures modérées pour les cristaux humides 

limite toutefois l ' i n t é r ê t  de ce cr i tère .  

4. Il existe des conditions de température,vitesses de déformation 

et contraintes pair  lesquelles l e  glissement des dislocations e s t  contrôlé 

par f r i c t i on  de réseau. 



Avant d'aborder llexposé dé ta i l l é  de ces résul ta ts ,  nous domons 

quelques indications sur  les méthodes expérimentales u t i l i sées .  

1 I I  - 1. METHODES EXPERIMENTALES . 

I I  1 - 1.1. Essais de déformation. 

Nous avons t e s t é  des monocristaux synthétiques provenant de deux 

origines différentes.  Certains proviennent de l a  Soci.été de Combustibles 

Nucléaires (Annecy, Haute Savoie) . L e  contenu en [OH] e s t  très fa ib le  de 

sor te  que ces cristeaux peuvent être considérés c m e  secs e t  servir de stan- 

dard pour l a  détermination des teneurs en [OH] d:autres cristaux. L'autre 

monocristal étudié (élaboré par l a  Bell Telephone In%-. dans les a d e s  60) 

nous a é t é  dom6 par l e  Professeur Chaklader (Université de Colombie Britan- 

nique. Vancouver, canada) . La teneur en [OH 1 , décroissante de l a  zone 

centrale du monocristal (près du germe) à l a  périphérie, varie de 500 à 1000 

ppn. Ces estimations ont été réal isées sur des échantillons prismatiques en 

u t i l i sant  l a  constante d'étalonnage de S.H. Kirby [62]. La f igure 111-1 donne 

l e s  spectres d'absorption infrarouge que nous avons obtenus sur des échantil- 

lons basaux. 

Nous nous sommes efforcé de t a i l l e r  des éprouvettes dans des zones 

de contenu en [OH] homogène. Cette condition es t  aisément réal isée pour l e s  - 
éprouvettes du glissement a prismatique ( t a i l l é e s  parallèlement au germe). 

Pour l e s  autres orientations, une certaine hétérogénéité e s t  inévitable. 

L e s  expériences de déformation sous pression de confinement des 

échantillons secs ont été réalisées Far le Professeur Paterson (MN. Canberra, 

Australie). Nos propres essais en fluage sur  ces m ê m e s  cristaux ont é t é  réal i-  

sés dans un dispositif  du laboratoire [63]. 

L e s  cristaux de haute teneur en [OH] ont été déformés en compressior 

à vitesse constante sur machine Instron équipée d'un four Adhamel bien régulé 
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dans l e  domaine 400 - 900°C. La température e s t  mesurée au moyen de 

thermocauples Chromel-Alusne1 placés aussi près que possible de l'échan- 

t i l l on .  

L e s  éprouvettes sont des parallélepipèdes d'environ 5 2 de 

section e t  de longueur < 15 nnn. On a trouvé empiriquement que ce rapport 

hauteur / section minimise les risques de rupture par flambage. 

I I  1  - 1.2. Choix des orientations des axes de compression. 

Notre but étant  de caractériser l e s  systèmes de glissement, 

nous nous sormries placés dans des conditions t e l l e s  que l e  facteur de Schmid 

so i t  maximum pour chacun d'eux. Nous avons a ins i  t e s t é  les orientations 

notées 1 à 5 sur l e  t r iangle standard de l a  f igure 111-2. Malheureusement 

l a  structure du quartz est telle que les facteurs de Schmid sont grands 

(voire maximum) sur  plusieurs systèmes simultanément. S i  les limites élas- 

t iques de ces systèmes sont équivalentes on s 'at tend à so l l i c i t e r  du glis- 

sement d t i p l e x .  L e  tableau 111-1 ci-après résume l e s  caractéristiques de 

ces cinq orientations. 

L'orientation 1 e s t  l a  plus favorable. E l l e  correspond à des échan- 

t i l l ons  de contenu en [OH] sensiblement; homogène. D e  plus, nous verrons que 

seule c e t t e  orientation active du glissement simplex, ou au moins seulement 

des glissements équivalents ( les glissements <a> { 1 O 7 O 1 1 . 

I I  1  - 1.3. Microscopie électronique. l ~ 
L'ensemble de nos observations a é t é  effectué sur  un microscope Phïiips 

EM 300 sais une tension accélératrice de 100 kv.  Nous avons largement u t i l i s é  

un porte objet double inclinaison qui permet d'obtenir rapidement les réfle- 

xions intéressantes. Pour certaines applications nous avons u t i l i s é  un porte- 

objet chauffant, ce qui minimise les dégats d' irradiation. Malheureusement 

ces porte-objets ne possèdent qu'un degré de rotation, ce qui empêckie souvent 



Figure 111-2. Orientations des axes de compression des éprouvettes 
reportées sur le triangle standard. 



Tableau 111-1. 

Caractéristiques des systèmes de glissement sollicités dans les orientations 

d'éprouvettes reportées sur le triangle standard (fig. 111-2). 

Remarques 

$=0,25 pour les deux autres 
systèmes équivalents 
<a> I10ï0) 
$=0.38 pour - [2?101{01111 3 
$4 pour a(0001) et C~11281 

p est inévitablement le même 
pour ces deux systèmes de 

@=O pour les glissements - - 
dans les directions a et c - 
12 systèmes <c+a> peuvent 
être sollicités siml tané- 
ment. 

1 p=O,4 pour 3 [2rï0] (0110) 
1 

$=0,35 pour 3 ~2ïi01!0i~>1) 
et [OOOI 1 (2110) 

1 $=0,42 pour -[2T101 (0001 ) 
et [OOO?I (27T0) 

o=0,2 pour!j[21?0] (0170) 

Orientation 

1 
pour solliciter 

[~l(0170~ 

2 
pour solliciter 

[<](Wl) et/ou 

c (2710) 

3 
pour solliciter 
les z t è m s  

<c+* 

4 

pour solliciter [a,] (01Il) 

5 
pour solliciter 

[El (1010) 

. 

Facteur de Schmid 

q1=0.5 pour$2~~01(01~0) 

1 $=O. 5 pour 3[ 2ïT0](0001) 
=0.5pour [03011(2ïi0) 

- 
$30,497 pour <c+a> I 1122 1 

- 
$=0,457 pour %+a> I l0?0I 

1 $=0,5 pour - [2II0i (0171) 3 

$=0,5 pour (0001 1 (01ï0) 



d'obtenir l e s  conditions d'observations rigoureuses en deux ondes e t  

gène beaucoup l a  caractérisation des vecteurs de Bürgers. 

Pour l a  caractérisation des systèmes de glissement nous avons 

observé des lames prises dans les plans de glissement supposés e t  dans l e s  

plans perpendiculaires. L e s  lames sont découpées à l a  sc ie  diamantée, amincie 

mécaniquement jusqu'à une épaisseur de 30 um e t  polies à l'oxyde de cérium. 

Le poli optique a in s i  obtenu améliore considérablement l'amincissement ioniqu 

f i na l  (dont l e s  conditions sont typiquement : tension d'accélération 6 kv, 

courant ionique 50 UA, inclinaison de l a  lame dans l e  faisceau l j O ) .  Selon 

l e s  plans cristallographiques ce t  amincissement ionique dure de j à 12 heures 

Les lames amincies sont finalement carbonées sous vide pour évi ter  l e s  pro- 

blèmes de charges électrostatiques qu i  conduiraient à un f o r t  astigmatisme. 
O 

L'épaisseur de carbone déposé e s t  estimé à 500 A.  

111-2. E S S A I S  DE DEFORMATION S U R  DES ECHANTILLONS DE FAIBLE TENEUF 

Trois groupes d 'essa is  se rapportent à ces cristaux : 

1. Fluage à haute température ( T  > 1 2 0 0 ~ ~ )  sans pression de con- 

finement . 
2. Déformation à haute température (T = 1300°C), vitesse constante 

-1 
( ; = 2.10'5s ) , sous pression de confinement ( 3 kbar) . 

3. Essais d'indentation à température ambiante. A l'ambiante, l 'eau 

ne joue aucun rôle sur  l e  comportement plastique. Ces essais  

peuvent donc ê t r e  indifféremment réal isés sur  des cristaux secs 

ou humides. 

I I I  - 2.1. Fluage à haute température s a n s  p r e s s i o n  de  conf inement .  

Ces essais  montrent qu'aucune diminution de l a  longueur des 

éprouvettes n 'es t  décelable en dessais de 1200°C (250 MPa appliqués pendant 

5 jours) . Au delà, 1 ' enregistrement donne des évidences de "déformation1' . 
d A a  -7 -1 L e s  vitesses sont fa ib les  - % 10 s ) ; il n'y a pas de régime 

t rans i to i re .  Les résul ta ts  sont très dispersés e t  peu reproductibles. Dans 

tous l e s  cas  le.3 échantillons sont f issurés en f i n  d 'essa i .  La microscopie 

électronique montre que les échantillons sont dépourvus de dislocations e t  

plus généralement de défauts. Certains échantillons révèlent par contre l a  



présence de cr is tobal i te  (figure III-3), Le tableau 111-2 donne l l e ~ m b l e  l 

de nos résul tats .  ! 

l 
Il en ressort que l a  t ransi t ion vers l a  cr is tobal i te  s'amorce pa i r  1 

des températures bien inférieures à l a  température théorique de 1470°C don- 

née par le  diagraumie de phases traditionnel (voi r  figure 11-1). Une expé- 1 
rience d'analyse thermique di f férent ie l le  ( f i e r e  111-4) sur notre mono- 

c r i s t a l  montre que ce t t e  transformation s ' initie vers 1150°C sans passage 

par la phase tridymite. De plus, l a  nucléation de cr is tobal i te  dans l e  

quartz 6 s'accompagne de fractures dues au différences de volumes spéci- 

fiques [40] . Ce phénomène es t  probablement responsable de l a  pande  f ragi- 

l i té  observée des éprouvettes. Le racourcissement enregistré se ra i t  dû 

essentiellement à ce t t e  fissuration. 

Ces essais  ne permettent pas de t i r e r  l e  moindre renseignement 

sur l a  p las t i c i t é  du quartz anhydre. C'est pour ce t t e  raison que nais  avons 

eu recours aux expériences décri tes  ci-dessous. 

I I  1 - 2.2.  Expérience de déformation à haute température sous pression 

de confinement. 

Un essai  à 1300°C, 3 kbar de confinement (transmis par pression 

de gaz) a é t é  effectué par l e  professeur Paterson (ANU, Canberra, ~ u s t r a l i e ) .  

Nous avons observé l a  sous structure de dislocations en MET. 

La courbe de déformation es t  reportée sur l a  f igure  111-5. Elle 

présente m crochet à environ 1150 ?Pa. La déformation t o t a l e  es t  de l ' o rd r e  

de 5 %. 

La microscopie êlectronique révèle que seules les tê tes  sont 

déformées. De nombreuses lames issues de l a  région centrale de l 'éprouvette 

sont vierges de défauts. Près des t ê tes  on observe de très nombreuses frac- 

tures,  des zones amorphisées e t  des domaines (proches des f issures)  de très 

for tes  densités de dislocation (figure 111-6). A par t i r  de ces zones, des 

dislocations de glissement sont nuclées. La caractérisation des vecteurs de - 
Bürprs  et plans de glissement montre que l e s  systèmes a e t  i5 sont sol- 

l i c i t é s  dans un grand nombre de plans ( { 10101, { loi1 1, {20551 , 130321 . . . ) .  



Tableau 111-2. Résultats des essais d e  fluage à haut2 températurs. 

Essais 

QAll 

QA12 

QA13 

QA14 

Toc 

Tl = 1417 

T2 = 1459 

T3 la00 

1209 

1 200 

1270 

@16 

GA17 

1 

o MPa 

280 

240 

100 

120 

ture  en f i n  de 

fragile à cette 

@25 1395 I l Rupture durant l a  montée 
en t e d r a m e  

1495 

1535 

Y 
. -1 

;y 1, l . lO 
-6 

q 2 = 3 . 1 0  
-ô 

-7 r, = 6.10 

4.10 
-8 

au début 
-8 1,4.10 

à l a  f i n  
de l 'essai 

2.7.10-a 

71 

Ytotal % 

3.20 

0996 

1,40 

Il I l  

Transformation en crlsto- 

balite visible sur 1 ' enre- 

g iS t~emnt  de Al. Cristoba- 

i i t e  observee. 

Observations 

Sauts de températures 

Pas  de défauts observés 

en ilIET 

Quelques dislocations 

associées à un plan de bul- 

les d'eau précipitée. Pas 

de traces de défomtion. 

E?up ture totale en f i n  de 

chargement 

1 

1 

Orientation 

1 

1 

2 

2 

r 



Figure 111-3. Grains de cristobalite observés en MET 

{Echantillon QA du tableau 111-2). 
115 



* 
Figure 111-4. Expérience dlA.T.D. Transformation quartz 8 - cristobalite 8 

à 1150°C. (transformation lors de la montée en témpérature - 
vitesse de chauffage 150°C/heure). 

* 
Cette expérience a été réalisée par MM. Serrughetti (Laboratoire de Physique 
des matériaux) et Millet (Laboratoire de Chimie minérale) de l'université 
de Lyon 1 qui sont sincèrement remerciés. 





Figure 111-6. Sous-s t ruc ture  typ ique  p r è s  des t ê t e s  à 1300°C e t  
3 k b a r  de confïnement.  L a m e  (1 O 1 O) g = O 1 1 1. 



Un exemple de caractérisation e s t  donné sur l a  figure 111-7. 
L e s  dislocations, très rectil ignes, présentent de nombreuses directions 

préférentielles.  Aucune t race  de montée n ' e s t  décelable à cet te  tempéra- 

ture .  

I I  1 - 2 . 3 .  Indentation à température ambiante. 

L'indentation e s t  une technique expérimentale largement u t i l i s é e  

dans l ' é tude  de l a  déformation plastique des matériaux durs e t  f r ag i l es  

[64 1. Dans l e  cas du quartz de nombreux travaux s 'a t tachant  à l a  mesure de 

l a  dureté e t  à l ' inf luence de l a  température e t  d'impuretés ont é t é  publiés 

( (651 à [ 60 1 ) . Cependant, peu d 'entre eux portent sur l e s  sous-structures 

de dislocation obtenues, Nous avons donc procédé à des essais  systématiques 

d'indentation sur l e s  faces (0001) (1010) kt (1210) du c r i s t a l  de 

contenu en [OH] élevé, mais ce t te  impureté n'a aucune influence à l a  t e m -  

pérature ambiante [69 1 . La méthode expérimentale u t i l i s ée  e s t  identique à 

ce l l e  reportée par N. Doukhan [ 701 . 

La f igure 111-8 est typique de l a  déformation occasionnée sous 

l ' indenteur.  O u t r e  des fractures e t  des macles du Dauphiné (vraisemblablement 

d'origine mécanique [ 71 1 ) , on note dans l a  zone centrale de t r è s  f o r t e s  

densités de dislocation. D e  ces régions partent des dislocations isolées 

dont les l ignes semblent ê t r e  dans des plans d is t inc ts .  Il ne semble donc 

pas que l ' on  act ive des sources de Frank-Read, mais que l ' on  nuclée plutôt 

ex n ih i lo  des boucles d is t inc tes  ( l a  création ex nihi lo  de boucles sous 

1' iridenteur a é t é  mise en évidence dans de nombreux matériaux [72 1 ) . Dans 

certains cas on observe des boucles bien formées qui pourraient s'être pro- 

pag6es sur  quelques microns (figure 111-9). Ces boucles sont t r è s  rapprochées 

et il ne nous a pas é té  possible de caractériser le  v e c t ~ u r  de Bürgers. Il 

est cependant peu probable que ces boucles soient g l i s s i l e s .  Leur plan 



Figure 111-7. Caractérisation des systèmes de glissement (1300°C 3 k b a r )  
a ) g = O i ï i  b )  = 1  1 0 1 .  
Les dislocations d l  orientation R sont dans ( 1 O i 1) . 
Orientation préférentielle à 60' du vecteur de Bürgers '[ lZ1 3 



Hêae lame autre plage 



Figure 111-9. Micrographie électronique d'une indentation sur une face 
(1 O ï O). On observe des boucles de dislocations (D), des 
microfractures (F) (visiblespar les franges de Moiré) et 
des macles du Dauphiné (T). Lame (1 O 1 0). 

- Figure 111-10. Lame (i 2 1 0) indentée et recuite. Les boucles a basales 
sont bien individualisées. 



cozncidant avec le plan d'indentation est donc t r è s  peu s o l l i c i t é  par 

l a  contrainte. S ' i l  s ' a g i t  de boucles sess i les  coin e l l e s  auraient un 

vecteur de Bürgers ( [O 1 ? 01 ) inhabituel. 3 

Pour mieux caractériser les systèmes de glissement éventuellement 

so l l i c i t é s  dans ce type d 'essai ,  nous avons recuit  15 heures à 850°C une 

lame indentée. Dans l e  quartz humide u t i l i s é ,  les dislocations se déplacent 

a lors  sous l ' ac t ion  de l a  contrainte interne e t  l ' on  espère que leur plus 

grande séparation permettra une meilleure caractérisation. Nous avons pu 

a ins i  mettre en évidence des boucles basales (figure 111-10) bien individu- 

a l i sées  et aussi,  mais moins systéxnatiquement, des boucles dans l e  plan 

de l a  l a m e  et des boucles a dans des plans rhomboédriques. 

Bien que réalisées dans des conditions expérimentales (température 
-2 -1 

ambiante, grande vitesse de déformation - estimée à 10 s - et t r è s  f o r t e  

contrainte déviatorique - environ 30 kbar) t r è s  différentes de l ' e s s a i  décr i t  

au para-aphe 111-2.2 ,  ces expériences d'indentation conduisent à des obser- 

vations de microscopie électronique assez similaires aux précédentes : en 

général très fo r tes  densités de dislocation, nombreuses fractures,  nanbreux 

systèmes de glissement, macles du Dauphiné ... 

Nous pouvons dire, en résumé, que le régime de duc t i l i t é  n'a pas 

é t é  a t t e in t  dans nos essais  sur  cristaux anhydres. 

I I I  - 3. E S S A I S  DE DEFORMATION SUR D E S  ECHANTILLONS DE QUARTZ.  

HUMIDE. 

Ces essais  constituent l ' e s sen t i e l  de ce t ravai l .  O u t r e  les 

problhes  spécifiques de p las t i c i t é  (caractéristiques thermomécaniques des 

systèmes de glissement. Sous-structures de dislocation associées à diverses 

déformations ...) nais  nous sommes intéressé au rô le  de l ' eau .  A l'époque 



où l e s  essais  décr i t s  ci-dessous ont é té  réalisés,  l a  limite de solubi l i té  

de l 'eau dans l e  quartz n ' é t a i t  pas connue et l e s  mesures de concentration 

en eau par spectroscopie infrarouge étaient  su  j e t t e s  à controverses ( [ 62 1 
[ 73 1 ) . Nous avons u t i l i s é  un quartz contenant de 500 à 1000 ppn d ' eau ; 

ce t t e  concentration s ' e s t  avérée être supérieure à l a  limite de solubi l i té  

aux températures d l e s s a i s . ( ~ u r  l a  détermination des concentrations d'équi- 

l i b r e  voir l e  paragraphe IV-2. En l'absence de con€inement, l a  limite de 

solubi l i té  e s t  de l ' o rd re  de  quelques ppm aux températures des essais.  

Ceux-ci correspondent donc toujours à des conditions hors d'équilibre).  

Nos résul ta ts  sont donc compliqués par l a  précipitation pa r t i e l l e  de l ' eau  

en cours de déformation. La vi tesse de précipitation et l a  quantité précipi- 

tée dépendent de l a  température e t  de l a  durée de l ' e s s a i  (et aussi semble- 

t-il de l 'or ienta t ion  de l 'éprouvette c ' e s t  à dire  des dislocations activées 

Une telle si tuat ion se retrouve d ' a i l l eu rs  dans tais l e s  autres travaux sur  

l a  déformation du quartz humide (voi r  chapitre IV).  Cette précipitation est 

probablement l a  cause principale de certaines incohérences entre les divers 

résul ta ts  publiés. 

La transi t ion a + B (à  573OC) complique aussi l ' in terpré ta t ion  

de nos résul tats .  En e f fe t ,  ce t te  transi3ion qui se produit dans l ' i n t e rva l l  

de température étudié entraine des variations importantes des modules élas- 

t iques ent re  500 e t  700°C, (voir en annexe 6 l a  variation des compliances 

en fonction de l a  température). 

Nous décrivons ci-dessous nos résul ta ts  e t  nous les analysons 

bièvement dans le cadre t radi t ionnel  de l a  théorie du glissement thermique- 

ment act ivé [74].  Nous verrons toutefois dans l a  discussion du chapitre 

suivant que ce t t e  analyse ne peut pas être menée à son terme car l a  précipi- 

ta t ion  de l ' eau  masque progressivement le glissement contrôlé par f r i c t ion  

de réseau et m o d i f i e  notablement les courbes a(y) après quelques pourcents 

Nos résul ta ts  sont décr i t s  orientation par orientation. Dans chaqu 

cas nous donnons d'abord les courbes a( y) puis les observations en iMET de 

l a  sous-structure de dislocations. Nous avons beaucoup ins i s t é  sur l a  carac- 



té r isa t ion des vecteurs de Bih-gers. D e  telles caractérisations peuvent 

paraî tre  bien élémentaires, m a i s  ces caractérisations n'avaient jamais 

été réalisées complètement dans les études précédentes en raison des 

d i f f icul tés  liées à l a  sens ibi l i té  du quartz sais l e  faisceau électroni- 

que. 

I I  1  - 3.1. Déformation dans l'orientation 1 . 

I I  1  - 3.1.1. Courbes de déformation. --------------- 
Les essais  ont é té  conduits à des températures comprises entre 

d A% 575 et 893OC et à des vitesses de déformation ( - - ) comprises entre 
-4 -1 ft a~ 8. e t  4.10 s . On a reporté l e s  courbes representatives d'un certain 

nombre d ' essais sur l a  figure: 111-11 où les valeurs de a, Y e t  ; sont réso- 

lues dans l e  plan de gIiIjsement supposé, c ' e s t  à di re  : 

So e t  Ro surface e t  longueur h i t i a l e s  de l'éprouvette. 

Il apparait que suivant l e s  conditions expérimentales (T,  Y )  on 

peut schématiquement répart ir  les courbes en t r o i s  familles. 

a )  La première famille (courbes 3p, 4p, 18p) présente un durcis- 

sement important juste après l a  part ie  élastique de sorte qu ' i l  n ' e s t  pas 

possible de définir  une limite élastique conventionnelle. Ces courbes sont 

obtenues pour des essais à basses températures ou à grande vitesse de défor- 

mation. Lorsque l ' on  poursuit l a  déformation, on aboutit à l a  rupture pour 

une contrainte résolue de 250 à 300 MPa. 

b) La dewcièane famille (courbes Sp, 6p, 7p, lp) es t  caractérisée 

par une plus grande duct i l i té .  Les courbes s e  caractérisent par un premier 

stade parabolique, suivi  d'un stade II à fa ib le  taux de durcissement pour 



Figure  111-11. O r i e n t a t i o n  1. Réseau de courbes de déformation met tan t  
en évidence l e s  t r o i s  régimes de déformation.  



lequel on peut supposer qu'un régime quasi-stationnaire s ' e s t  instauré. 

C e  stade s e  prête donc bien à l a  détermination de données quantitatives. 

En part icul ier ,  na is  prenons comme limite élastique la contrainte d1écou- 

lement dans ce stade (ou plus précisément l ' in tersec t ion  de l a  pente de 

ce stade avec l ' axe  oR). Suivant les conditions de températures et vites- 

se de déformation, ce stade s 'étend de 1 à 5 %. Il es t  su iv i  d'un stade III 

à durcissement constant qui , s i  l ' on  poursuit l 'essai,conduit à l a  rupture. 

c )  La troisième famille (courbes 31p, 32p) correspond aux essais  

à haute température. L e  stade 1 parabolique e s t  très étendu e t  e s t  généra- 

lement su iv i  directement du stade III à durcissement constant. Il convient de 

remarquer que pources essais  à hautes t-ratures, l a  contrainte d'écoule- 

ment est plus élevée ( à  m&me ;) que pour l e s  essais  de l a  deuxième famille. 

Le domaine d'existence de ces t r o i s  types de courbes a(  y ) est 

fonction des paramètres classiques de l a  déformation T e t  < auxquels il 

convient d'ajouter le contenu en eau i n i t i a l  du c r i s t a l .  On a reporté sur 

a f i e  111-12 t r o i s  courbes correspondant à des essais  effectués à l a  

même vitesse (1,6.10 s )  e t  à diverses températures permettant de Sien 

visual iser  l e s  t r o i s  régimes. 

L e s  volumes dl activation apparents ont é t é  mesurés dans un 

@and nombre d 'essais .  C e s  mesures ref lètent  de nombreuses incertitudes e t  

en l'absence de stade II bien marqué il n 'es t  pas possible de re ten i r  des 

valeurs f iables.  Pour l e s  courbes de l a  deuxième famille, on trouve que 

ces volumes diminuent régulièrement dans le stade parabolique e t  se stabi- 
2 l i sen t  dans le stade II à des valeurs fa ib les  de 7 à 8 a c ( f i p r e  111-13). 

Nous n'avons pas pu évaluer V* dans tout  le domaine ( T ,;) étudié. D e  même 

il n'a pas é t é  possible de déterminer l a  variation de l a  l imite élastique . 
avec T et y en raison de l ' impossibi l i té  de définir  une limite élastique 

ayant un sens physique c l a i r .  



Figure 111-12. Orientation 1. Courbes de déformation à la même vitesse 

?R = I , E . ~ O - ~ S - ~ .  
1. T = 575OC 2. T = 590°C 3. T = 893OC. GR en MPa 

Y R  en %. 





I I  1 - 3.1.2. Observations en MET des échantillons déformés. 

L'observation en MET des lames minces issues des échantillons 

dtSfomés permet de distinguer des sous-structures de dislocations spécifi-  

ques à chacun des t r o i s  régimes ( t r o i s  familles) précédents. 

Dans le  régime 1 (de basse température et/ou grande vi tesse de 

déformation) l a  densité de dislocation (mesurée par l a  méthode de Ham [751)  
est très grande dès l e  début de l a  déformation et a t t e i n t  des valeurs de 

1' ordre de l0+l0 cme2, (figure 111-14) . Toutes les dislocations sont bien 

confinées dans le plan de glissement mais l a  densité e s t  t e l l e  q u ' i l  est 

impossible de les caractériser individuellement. Toutefois l 'o r ienta t ion  - 
prépondérante des lignes est paral lèle  à c (orientation coin).  On observe 

aussi de nombreux dipôles e t  on note déjà l a  présence d'eau précipitée sous 
O 

forme de pe t i t e s  bulles de 300 à 400 A de diamètre. Appa~emnent l a  mobilité 

des dkslocations est f a ib l e  e t  l a  vi tesse de déformation imposée requiert 

une grande densité de dislocations mobiles. Il semble aussi que l a  multipli- 

cation des dislocations se poursuit tout au long de l a  déformation jusqu'à 

l a  rupture. C e  processus est vraisemblablement l i é  au f a i t  que l a  vi tesse 

de déformation plastique augmente continûment au cours de l ' e s s a i .  En e f f e t  

dans l a  machine de déformation l a  vitesse imposée de l a  traverse mobile e s t  

accommodée non seulement par l a  déformation plastique du c r i s t a l  = O b v 
O P 

m a i s  aussi par les déformations élastiques du c r i s t a l  - - - 
'el ri 

e t  de l a  
- 

machine de sor te  que : 

. . ' 1  1 u 
Y = Y  P + O ( - + ~ ) = p b v ( u )  P + --i- M - - c te .  

Lorsque l ' on  qu i t t e  l e  domaine élastique, a décroit et l a  vitesse 

de déformation plastique 
;P 

augmente. Nous estimons que 
Y~ 

varie  

dans un rapport 10 l e  long des courbes du type 1. Ces essais  sont donc lo in  

de représenter des déformations à vitesse constante. Les observations de 

MET montrent q u ' i l  n 'y  a pas de restauration. La rupture pourrait intervenir 

lorsque l a  densité de dislocation a t t e in t  une valeur cr i t ique.  La f igure 

111-14 est typique de c e t t e  sous-structure. 



Pour l e s  courbes de l a  deuxième famille, l a  MET montre que 

l e s  dislocations sont toujours confinées dans leur plan de glissement 

et sont alignées selon des directions préférentielles bien marquées. 

A u x  plus basses températures dans ce régime (figure III-1S.a) c e t t e  direc- 
9 -2 t ion e s t  l a  direction coin. La densité est i c i  typiquement de 3.10 cm . 

La figure III-1S.b, autre plage du même échantillon, indique une certaine 

hétérogénéité de l a  sous-structure (densité plus faible,  directions préféren- 

t i e l l e s  moins marquées. Ceci e s t  dû à la fa ible  valeur de l a  déformation 

Y 2 2,s %). 

La densité décroît fortement avec l a  température. La f igure III- 

16.a, montre l a  sous-structure obtenue pour une température de déformation 

de 690°C. La densité es t  ici  de 4 . 1 0 ~ c ~ ~ .  Sur ce t te  micrographie, 1' orien- 

tat ion coin es t  encore majoritaire, mais sont aussi présentes d 'autres 

directions, résumées sur l a  figure III-16.b. Outre l e s  directions coin e t  - 
vis  apparaissent les directions c+a à 4Z0 du vecteur de Bürgers; ces 

directions correspondent à l ' intersection du plan de glissement avec l e s  

plans rhomboédriques { 107 1 1 pour lesquels 1 ' empilement des atomes d ' oxygène 

est quasi compact. (Ces directions préférentielles sont bien visualisées dans 

l e  modèle structural  de O ' Keeff e e t  Hyde, voir figure 11-8. c )  . 

Dans l e  régime III, correspondant aux hautes températures, l e s  

densités sont très faibles e t  très hétérogènes. Les dislocations sont forte- 

ment épinglées sur l e s  bulles d'eau. Il y a de nombreuses jonctions, des 

configurations de montée e t  plus de directions préférentielles. Ce régime ne 

correspond plus à du glissement contrôlé par f r i c t ion  de réseau (f igure III- 

17). 

R U  - 
Selon l a  température e t  l a  vi tesse de déformation, il exis te  t r o i s  

régimes de déformation. Dans 'le premier, (basse température et/ou grande 

vitesse) le durcissement s'accompagne de t r è s  fortes densités de dislocation 

en configuration de glissement. Dans l e  deuxième (température e t  vi tesses 

intermédiaires) l a  densité de dislocation décroît et l e s  dislocations présen- 



Fi- III-14 - Orientation 1. Sous-structw typiqne dri c4girwi de baste 

tq6rat.r.. T - WC i - 1.w .IO-' S-1 Y - 2 x 
La86 (1 O T O). 



Figure~f 11-16, a - Orientation 1. Régime II au plus hautes températures. T = 690°C. 

3 1.6 .10 -5 s-l y = 1 % Lame (1 O 7 0). 

Figure 111-16. b - %me échantillon. Ce cliché donne l'ensemble des directions 

préférentielles (coin - vis - c f  ) observées dans ce régime. 



Figure 111-17. a et b. Orientation 1. Sous-structures typiques 

du régime III de haute température. 



t en t  des directions préférentielles marquées. 

C e s  deux premiers régimes correspondent au glissement des 
dislocations contrôlé par f r i c t ion  de réseau. Dans le troisième régime 

(de hautes températures) l e s  densités sont faibles,  il n 'y  a plus de 

directions préférentielles m a i s  des configurations de montée. Bien que 

correspondant à des températures élevées, les contraintes d'écoulement, 

à vitesse de déformation égale, sont plus grandes que dans le  régime II. 

I I  1 - 3.2. Déformation dans l'or ientation 2 .  

Cette orientation s o l l i c i t e  également l e s  glissements a (0001) 

e t  c ( 1 120 ) avec l e  facteur de Schmid maximum. Nous avons donc dépouillé 

les courbes en prenant a = F/$, 
et y = Ae/eo 

I I  1 - 3.2.1,  Courbes de déformation. ------------------- 
Les courbes de déformation ont l a  forme générale reportée sur l a  

figure 111-1 8. E l l e s  sont caractérisées par un crochet dont 1 ' amplitude 

peut représenter jukqu' à 25 % de l a  valeur maximale. Ce crochet semble ê t r e  

d'aueant plus marqué que l a  température es t  plus basse e t  disparait  presque 

complètement à haute température. La déformation plastique est décelable dès 

430°C, s o i t  pair  des températures beaucoup plus faibles que dans l 'o r ienta-  

t i o n  l ( e l l e  ne commençait dans ce dernier cas qu ' à 570°C) . 
L'effet  de l a  température est. t r è s  marqué ; l a  contrainte au bas 

du crochet ( où 1 ' on peut supposer qu ' un régime quasi stationnaire est ins- 

tauré) varie de 360 à 100 MPa entre 430 et 620°C. 

La zone d ' ins tab i l i t é  du crochet est suivie d'un stade de durcis- 

sement (de taux plus fa ib le  que dans 1 'orientation 1 ) conduisant à l a  rupture. 

La  présence du crochet est classiquement associée à des problèmes 

de d t i p l i c a t i o n  comme dans le cas du glissement ( 111) des semi-conducteurs 

S i  ou Ge.  On peut penser qu 'il en va de même dans le quartz ( l e s  densités de 

dislocation i n i t i a l e s  des monocristaux de quartz sont très faibles,  de l ' o r -  

dre  de 10~cm-~  [76] ), d'autant que ce crochet disparait  su r  des échantillons 

préchargés, ccinme on peut l e  voir sur  l a  figure 111-19. Cet échantillon a é t é  

char& à 6590C jusqulau somnet du crochet, puis déchargé et rechargé à plus 





Figure 111-19. Orientation 2. Courbes o ( y )  sur le même échantillon 
à diverses températures. ; = 0,7.10-~s-~. a en MPa, 
y en%. 



basses températures ( t r o i s  sauts de température ont é t é  effectués à 639, 617 

e t  59a°C). Dès le deuxième chargenient le crochet disparaît  et e s t  remplacé 

par un stade de fa ib le  durcissement. La pente de durcissement ne semble pas, 

sur  cet  exemple, être affectée par l a  température. 

N o u s  avons pu déterminer l a  variation de l a  contrainte d'écoule- ~ 
ment (prise égale à l a  contrai i te  au bas du crochet ad) avec l a  température, 

-5 -1 
pour une série d 'essais  effectués à = 1,s .  10 s (figure 111-20. a )  . A u  

bas du crochet l a  MET montre que la restauration intervient (voir  paragraphe 
n 

suivant) . En prenant a lors  une l o i  rhéologique du type ; = A. a exp - iL . kT ' 
on obtient à y = cte .  O = oo exp n k T  . N u i s  avons vé r i f i é  que ud(T) 

suit bien une telle l o i .  De  l a  f igure III-20.b on déduit une énergie d ' ac t i -  

vation apparente = 0,62 2 0,2 eV.  Malheureusement nous n'avons pas pu . 
déterminer l a  variation de a avec y (sur un interval le  suffisamment d 
large de Y), de sor te  q u ' i l  ne nous es t  pas possible de donner une 

valeur de Q. 

D e  même, il n 'a  pas é té  possible d'obtenir des volumes de 

relaxations cohérents en divers points d'une courbe a( y )  . Nous n'avons 

que des valeurs isolées qui semblent indiquer des volumes t r è s  faibles.  

Ainsi pour un essai  effectué à 670°C nous obtenons juste. avant l e  somnet 
O 3 3 du crochet un volwne apparrent de 330A , so i t  2,8 la / . 

I I  1 - 3.2.2. Observations en MET des échantillons déformés. ................................... 

C e s  observations vont nous permettre d 'éc la i rer  l e s  points suivants 

- coexistence des glissements â(0001) e t  C( 1120) 

- évolution de l a  sous-structure au cours de l a  déformatic 

- apparition de configuration de montée même à basse tem- 

pérature. 

L e  caractère multiplex de l a  déformation e s t  clairement mis en 

évidence sur  l e s  clichés de l a  f igure  111-21. Il s ' a g i t  d'un échantillon défor 
-5 -1 

mé de 5 % à 512OC e t  à; = 1,5.10 s . Sur III-Zl.a, avec g = (1 ï0 ï )  apparai 

sent des dislocations dans l e  plan de l a  lame mince ( 2Ti0) et d 'autres hors 



Figure 111-20. Orientaticn 2. 
a) Courbes o(y) à différentes températures. 

1. 493OC 2. 566OC 3. 583OC 4. 618OC. 
1 b) Représentation Log od = f( T ) pour les courbes de la 

figure 111-20 a. 



de ce plan' en contraste zig-zag. Sur 111-21 .b avec g = (1700) l e s  

dislocations du plan de l a  l a m e  sont hors constrérste (il s ' ag i t  donc de 

dislocations 6 )  , alors  que l e s  autres sont toujours en contraste. Parmi 

celles-ci, certaines sont dans l a  plan de base (notons toutefois qu'avec 

la réflexion u t i l i s ée  l e  système basal l e  plus s o l l i c i t é  e s t  hors constraste 

Les t r o i s  systèmes basaux sont donc activés) , d'autres dans des plans rhom- 

boédriques. Plusieurs systèmes de glissement contribuent donc à l a  défor- 

mation dans ce t t e  orientation. 

L e s  densités (évaluées séparément sur les s y s t h e s  c(2ï ï0)  et 
9 -2 <a> (0001) ) sont de 3.10 cm , mais l 'hétérogénéité e s t  grande. Sur une autre 

plage de l a  même l a m e  mince, l a  densité a t t e i n t  10'' c c 2  (figure 111-22) . 

Avant de décrire l févolut ion de l a  sous-structure au cours de l a  

déformation, résumons rapidement les sais-structures observées après déforma- 

t ion  à haute température. 

La figure 111-23 est typique de ce régime. L e  f a i t  marquant est 

l 'appari t ion de bulles sphériques provenant de l a  précipitation de l 'eau.  

La densité de ces bulles est de l ' o rd re  de 6 .  10lZ cm-' so i t  un pourcentage 

volumique de 0,060%. Les dislocations, dont certains segments appartiennent 

au plan de l a  lame, sont fortement épinglées sur  l e s  bulles e t  présentent des 

configurations de montée ce qui in te rd i t  une mesure pr ise  de l a  densité. 

Il n'y a évidenanent pas de directions préférentielles.  Les vecteurs de Bürger5 - 
a e t  c sont toujours présents. 

Pour comprendre l 'o r ig ine  du crochet nous avons observé les sous- 

structures de dislocations correspondant aux divers points de l a  courbe a ( y ) .  . 
C e s  observations portent su r  un  échantillon déformé à 4 9 3 O C  e t  à y = 0,s.  

-5 -1 10 s . L e s  sous-structures sont t r è s  dépendantes de l a  quantité de défor- 

mat  ion. 



-5 -1 Figure 111-21. a) et b). Orientation 2. 512OC = i,5.1,û s Y = 5 % 
Lame (1 1 2 O). Sur 21.a. avec g = (1 1 O 1) les deux 
familles C(1 1 2 O) et ;(O O O 1) sont en contraste. 
Sur 21.b. avec g = (1 i O O), les dislocations dans le 
pian de la lame sont éteintes. 



Figure 111-22. Orientation 2, Même &ch-.tillon que figure 21 sur une plage 
voisine. La densit6 est sensibf ernent plus grande. Lame (1120 
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Avant l e  sommet du crochet ( à  r = 0,25 %) l a  densité de 
8 -2 

dislocation es t  très hétérogène e t  peut être estimée à environ 4.10 c m  . - 
L e s  systeimes a et C sont déjà activés. Il n 'y a pas encore de direc- 

t ions  préférentielles.  La sous-structure typique est représentée su r  l a  

figure 111-24. 

Au somnet du crochet (à  y = 0,4 %) les dislocations des 

systèmes C(2TT0) (figure 111-25) e t  al (0001) ( l e  plus s o l l i c i t é  par 

l a  contrainte, f igure 111-26) présentent des directions préférentiel les  très 

marquées. L e  glissement est a lors  contrôlé par f r i c t i on  de réseau. Sur la - 
figure 111-25, apparaissent des dislocations de vecteur de Bürgers c et 

de directions préférentielles à + 38O du vecteur de Bürgers. Ce sont l e s  - 
directions 2c+af,  intersections du plan de glissement avec les plans 

rhomboédriques (1011) e t  ( 1 0 z )  (ces directions sont bien visualisées 

dans le modèle des sphères non l iantes  (voir  f igure II-8.b) ). L e s  densités 

sont très variables. Sur une dizaine de iim elles peuvent passer de 6,5.10 
8 

- 
à 3. io9 cme2 (figure 111-27) . Pour l e  glissement al (0001 ) ( l e  plus so l l i c i -  

té), les dislocations sont constituées de segments v i s  e t  à 600 du vecteur de 

B ü r s r s  . L e s  deux autres systèmes a (0001 ) sont présents mais ne présentent 

pas de directions préférentielles.  

Après le sommet du crochet (mais avant le bas), les dislocations 

ne sont plus dans les vallées de Peierls. La figure 111-28 représente l a  

forme très arrondie des dislocations du glissement c .  

Enfin, au bas du crochet l 'hétérogénéité est t r è s  grande. L e s  figu- 

res 111-29 montrent des images sur des plages voisines. Sur III-29.a, apparais- 

sent de l o n e e s  dislocations contenues dans le plan de l a  l a m e  (2110). Sur 

III-29.b, la for te  densité in te rd i t  toute caractérisation. 

Dans l a  zone de durcissement une sous-structure de sais-joints 

commence à s ' ins taurer  (figure III-30.a). On m e t  en évidence des sous-joints - 
de dislocations a v i s  et c v i s  (figure III-30.b, délimitant des ce l lu les  

de quelques dizaines de vm. (sur les sous-joints, voir l'annexe 7) .  
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Figure 111-25. Orientation 2. T = 493OC y = 0,5.10 s y = 0,4 %. 

Lame (1120). Sous structure au sommet du crochet. - 
Sur cette plage seul le glissement c est présent. 

-5 -1 
Figure 111-26. Orientation 2. T = 493OC y = O,V.10 s y = 0,4 %. 

Lame (0001). Sous-structure au sommet du crochet. - 
Le système al(OOO1) le plus sollicité présente des 
directions préférentielles. 



Figure 111-27. Même échantillon que Figure 25. La densité est très variable 
sur cette plage. l 

1 

-5 -1 
Figure 111-28. Orientation 2. y = 0,5.10 s T = 4 9 3 O C  y = 1,5 %. 

Les dislocations ont perdu leurs directions préférentielles 
Lame (1150) g = 1101. 



. -5 -1 
Figure 111-29. a) et b) - Orientation 2 T = 493OC y = 0,5.10 s y = 2 , 5  %. 

Lame (1120). Sous-structures au bas du crochet. Sur 29.a ap- 
paraissent de longues dislocations sans direction préférentiel- 
les. Sur 29.b, très forte densité et macles du Dauphiné. 



. -5 -1 
Figure III-30.a. Orientation 2. T = 583OC y = 10 s y = 5 % .  

Image à faible grossissement montrant la taille des 
cellules. 





Cette longue description des sais-structures relatives à divers ~ 
points caractéristiques de l a  courbe a ( y )  montre leur rapide évolution. 

l 

t;)w 

La déformation dans l 'orientation 2 peut se résumer came su i t  : 

- Les courbes de déformation présentent un crochet d'autant plus 

marqué que l a  température est  plus basse. . 
- Les sais-structures de dislocations sont t r è s  hétérogènes. 

- La défornetion procede par glissement multiplex. 

- Un régime contrôlé par l a  f r ic t ion de réseau s ' é t ab l i t  au somet - 
du crochet pour l e s  glissements a e t  c .  

- Ce régime de Peierls disparait rapidement après l e  crochet e t  

est  relayé par un régime complexe de glissement, précipitation 

d ' eau et montée. 

I I  1  - 3 .3 .  Déformation dans  l 'orientation 3. 

La déformation dans cet te  orientation a f a i t  l 'obje t  d'interpré- - 
totions contradictoires concernant l 'existence des glissements <c+a> et/ou 

- - 
l a  montée des dislocations a e t  c (voir chapitre 1 de revue bibliographi- - 
que) . Nous avons donc déformé des échantillons parallèlement à 1 ' axe c e t  

caractérisé avec précision en MET l e s  vecteurs de Bürgers des dislocations 

présentes dans l e  c r i s ta l .  

I I I  - 3.3.1. C o u r b e s  de déformation. -------------- 
La déformation ne peut ê t re  activée que pour des températures 

supérieures à 700°C. Avec le  c r i s t a l  riche en eau tes té ,  l a  précipitation 

es t  inévitablement t r è s  importante e t  ceci explique sans doute l'apparente 



incohérence des courbes. Celles-ci, présentées sur l a  figure 111-31, 
A 

ont é t é  dépouillées avec u = F/$ e t  y = - . Dans les cas où nais 
O go 

avons pu obtenir une déformation suffisante, les courbes présentent à 

nouveau u n  crochet, mais d'amplitude beaucoup moins marquée que dans 

l 'or ientat ion 2.  C e t  ensemble de courbes ne permet pas de donner des 

valeurs sûres pour les paramètres de l a  déformation ( l imite élastique, 

paramètres d ' activation) . 

I I  1 - 3 $3.2. Observat ions  en  MET d e s  échanti l lons déformés.  ..................................... - 
Peur vé r i f i e r  sans ambigpité l 'existence des glissements <c+a> 

nous avons observé des lames prises dans les plans de glissements supposés 

{ loi1 1 e t  { llS2 1 .  

Les figures III-32.a et b, sont bien représentatives des sous- 
O 
O 

structures observées dans ces plans. La densité e s t  de l 'o rdre  de 10 à 
9 10 w2 (ce t te  détermination est approximative dans l a  m e s u r e  où de 

nombreux segments sont hors du plan d ' observation) . Ces dislocations sont 

fréquermient épinglées sur des bulles et changent alors  de plan. Aucune 

direction préférentielle n ' e s t  observée. D e  nombreuses jonctions sont pré- 

sentes ce qui montre que plusieurs plans de glissement sont activés et q u ' i l  

y a de l a  montée. 

La caractérisation des vecteurs de Bürgers est délicate et 

site une sélection rigoureuse des conditions de diffraction. En e f f e t ,  pair  - 
des conpressions paral lèles  à l ' axe  c ,  pas moins de 12 systèmes peuvent 

être so l l i c i t é s  simultanément. D e  plus, les conditions d'observation pour - - 
les dislocations cc+a> et; <c-a> sont différentes.  Par exemple, pour 

b = [ G 2 ] ,  il y a extinction pour g =  ( I O ~ O ) ,  (1101), (0711) et (1212) 

(voir  les projections stéréographiques de l a  figure 111-3 3) . Cette disloca- - 
t ion  e s t  en contraste pour 2 = (1700) et g = (0110) . L'ut i l i sa t ion  systém- 



Figure 111-31. Orientation 3. Courbes u(y) à divers T. a en MPa 
y en % y = 10-5s-1. 



o i i  i 

Figure 111-32 a et b. Orientation 3. Configuration typique de la 
gous-structure après 0,5 % de déformation. T = 782OC 
Y = 10-5s-1. 

a - lame (1 O 1 1) b - lame (1 1 5 2 )  



; ProJttctiw satbrBographiqur montant les plans ~ g l i s r s e t m e n t  
poss ib les  pour l'un des v c t c t e m  de Bürgers <c+a>. Pour 
simplifier la  figvre on a conaid4ré qua le cas 6 [c*a2] 

F i n w  111-33 .b. Projection stéréographique de pole (1122) . Les réflexions 
situées l'intérieur du cercle pointillé ne sont Daa 



t ique de ces r6flexions permet une identif icat ion complète du vecteur de 

Bürgera b = [% 1 . Mafiaireusement, outre les problèmes liés à 1 ' h h i t a b l e  

i rradiat ion après 6 clichés, dans le  cas de lames ( 10i l )  et ( 1122) , il 
n 'es t  pas possible d'obtenir toutes ces réflexions. Il est donc techniquement - 
impossible de caractériser complètement les dislocations <c+a> de ces plans 

de glissement. Par contre ce t t e  caractérisation es t  possible pour des dis- 

locations n'appartenant pas au plan de l a  lame. Un exemple complet de carac- 

té r i sa t ion  e s t  donné sur l a  figure 111-34. Sur III-34.a une dislocation est 

hors de contraste pour g = (01ï1). Son vecteur de Bürgers est donc s o i t  - - 
bl = al , so i t  ii2 = G 2 1  s o i t  = [c+a71. Sur III-34.b, avec 

- - - " 
g = (0110) ce t t e  dislocation est en contraste. Son vecteur de Bürgers est 

donc bZ cm b ( é  ce  stade de l a  caractérisation, 1 existence des dislo- - 3 
cations <c+a> est prouvée). Enfin, cette dislocation étant  en contraste 

avec = ( 1700) sur 111-34. c ,  le  vecteur de B ü r g e r s  ne peut ê t r e  que 

G2 = [[C-a21. La détermination stéréographique du plan concernant c e t t e  

dislocation donne ( l i 0 l )  qui contient bien le  vecteur de &pers b2. On a 

donc bien une dislocation g l i s s i l e .  

C e  type de caractérisation a é t é  répété sur  de nombreuses disloca- - 
tiens e t  conduit à 1 'existence de dislocations <c+a> dans l e s  plans { 1071 1 

et {11221. 11 n ' e s t  toutefois pas possible de dire si 1 'un de ces s y s t h s  

est prépondérant par rapport aux autres et notons aussi que nous avons observé - 
des dislocati- a et c en position de montée ( l e s  l ignes sont gauches ou 

hors des plans de glissement habituels).  

- - 
On observe en outre des jonctions du type c+ai + a.-c + 

J- --% - - 
La figure 111-35 i l l u s t r e  l a  caractérisation d 'une jonction [ c-a2 1 - [ c ta  1 3- +al  

R U .  
- 7 

Par compression paral lèle  à l ' axe  c ,  l e s  glissements <c+a> dans 

les plans I loi11 et I 1122 1 sont activés. Existent aussi  des dislocations 

a et en configuration de montée. 



Figure 111-34. C a r a c t é r i s a t i o n  des  vec t eu r s  de Bürgers <c+a>. Les t r o i s  
images a ,  b e t  c permet ten t  d ' i d e n t i f i e r  b = [Tl 
dans (i 1 O 1) .  Lame (1 1 2 2 ) .  



\ o i i i  

- Figure  111-35. C a r a c t é r i s a t i o n  d:une jonc t ion  [G2] - [agf"] + al. 

L a  success ion  d'imzges a ,  b e t  c  permet c e t t e  c a r a c t é -  
r i s a t i o n .  Sur l e  schéma d on a r e p o r t é  l e s  vec t eu r s  de  
Bürgers pour une t e l l e  j onc t ion .  



I I  1-3.4. Déformations dans les orientations 4 et 5. 

Dans ces deux orientations l e s  courbes obtenues sont très 

similaires à cel le  de l 'orientat ion 2 (figure 111-36). Elles présentent 

un crochet et des limites élastiques assez voisines dans des conditions 

expériaientales camparables. La microscopie électronique montre d 'ai l leurs 

l e  caractère rmltiplex de la déformation (présence des glissements 2 (0001) 

a (1011) et (1120) dans l 'orientation 4.  G l i s s e m e n t  (1010) présent 

dans 1 'orientation 5 ainsi que ( 1120), a (0001) e t  2 ( 1011 ) ) . Nous 

pensions déduire des essais dans ces orientation des informations sur les 

systèmes de glissement 2 ( 1011 ) et C ( 10i0) . Nos observations montrent 

que celà est impossible dans l a  mesure où ces systèines ne sont jamais sol- 

l i c i t é s  individuellenient. 

CONCLUSION, 

L'orientation 1 est l a  plus favorable. Elle ne so l l i c i t e  que 

l e  glissement 2 prismatique. Il existe dans cet te  orientation des conditions 

de déformation pour lesquelles l e  glissement est  contrôlé par fr ict ion de 

réseau. C e t t e  situation se  retrouve dans l 'orientat ion 2 au sommet du cro- 

chet pour les systèmes à (0001) e t  c (1 120), m a i s  1 'activation, simultanée 

de ces deux systèmes ne permet pas d'obtenir des renseignements pour chacun - 
d'eux. Dans l 'orientation 3, les  glissements <c+a> sont bien activés m a i s  

l a  déformation n es t  pas accomnodée simplement par ces glissements. Ces dif-  

férents points sont discutés dans le chapitre suivant. 



OR 1 ENTAT 1 ON 5 

-5 -1 Figure 111-36. Orientation 4 courbes a ( y )  à Y = 10 s . 
1. T = 536OC, 2. T = 568OC, 3-5 Tl= 621°C. 
Orientation 5. T = 632OC y = 10 s 
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CHAPITRE I V  

DEFORMAT ION PLAST 1 QUE - DI SCUSS 1 ON 

C e  chapitre a pour objet l a  discussion des résul ta ts  expéri- 

mentaux présentés dans le  chapitre précédent. Ii. est cependant u t i l e ,  

avant d'aborder ce t t e  discussion, de comparer nos résultats  de déformation 

plastique et de microscopie électronique aux résultats  déjà publiés par 

d'autres auteurs. D e  plus, l a  p las t i c i t é  du quadz étant étroitement liée 

au rôle de l 'eau,  nais  nais  arrêtons languement sur l es  problèmes r e l a t i f s  

à l'incorporation, à l a  solubi l i té  et à l a  précipitation de l lMpureté  

iieau'l . 

IV-1. C O M P A R A I S O N  A V E C  L E S  R E S U L T A T S  A N T E R I E U R S .  

En ce qui concerne le quartz sec, l e  t r ava i l  l e  plus important 

est dû à l ' école  américaine de G r i w .  D e  leur essais de déformation ( à  

vitesse constante sous pression de confinement transmise par un milieu 

solide) il ressort que les échantillons présentent une grande densité de 

f issures.  S i  ces f i ssures  ne s e  produisent pas l o r s  de l a  décompression, 

alors  une part ie  de l a  déformation enregistrée es t  d'origine fragile .  Le 

comportement duct i le  (s ' i l  peut être activé) aurai t  donc requis de plus 

hautes températures et/ou de plus faibles vi tesses de déformation. L e s  

observations de microscopie électronique (J.M. Christie, résul ta ts  non 

publiés) confirment ce comportement fragile ,  que nous avons pair notre part 

observé sur  l 'échantillon anhydre déformé sous 3 kb de confinement à lSOO°C 

à Canberra. 

C e s  observations en MET sont assez similaires à celles f a i t e s  

sur  du quartz indenté à température ambiante. Tous ces résul ta ts  montrent 

bien l'extrême dureté du quartz sec e t  l'absence de montée même à des tem- 

pératures atteignant 0,8 TF. Quelques valeurs de limite élastique et contrain- 

t e  d'écoulement mesurées par G r i g g s  et son équipe entre 1960 e t  1980 sont 



reportées dans le  tableau ci-dessous (valeurs non publiées, comnuniquées 

par J.M. ~ h r i s t i e ) .  E l l e s  ne font pas apparaître de variation s ignif icative 

de oel ou o avec la température. ec 

Tableau IV-1. Variations de a et 'ec 
avec T. 

e 1 
Orientation 2. (d'après J.M. Christie, résultats 

non publiés) . 

l e  m a  

4860 

4500 
3680 

4040 

4320 

3830 
3600 

4200 

3 500 
29 10 

3070 
2 140 

J 

(01-03)el m a  

4450 
4260 

3 530 

3750 
3770 

3520 
3280 

3370 

3180 
2740 
3020 

2030 

TOC 

300 
400 
500 

570 
600 

630 
680 

740 
800 

900 
1000 
1100 

r 
* -1 
E s 

7,8.10d6 

7,7.10d6 
1,o. 10 -5 

7,7. Iod6 

7,8.10 -6 

7,7. IOe6 

7,7.10d6 

7,7.10d6 
1,1.10 -5 

0,91. IO-' 

1 ,o. 10 -5 

1 , O . l O  -5 

C 

Pc MPa 

1450 

1470 
1580 

1400 

1450 
1520 

15.50 
1510 
1500 

1490 
1450 

1450 



Toutes les autres expériences de déformation ont é té  réal isées 

sur des cristaux plus ou m o i n s  humides. L e s  résulats  en sont reportés 

dans le tableau IV-2. Nous avons t racé  sur l e s  figures IV-1 e t  IV-2 quel- 

ques courbes extrai tes  de ces travaux. E l l e s  sont en principe comparables, 

c'est à dire  qu'el les  se rapportent à une même orientation et correspon- 

dent à des vitesses de déformation voisines. 

C e s  résultats  appellent quelques remarques. 

1. Les estimations de concentration en eau ont été pour l a  plu- 

part évaluées il y a assez longtemps e t  avec des étalonnages différents.  
~ 

Certaines mesures sont à l'évidence ,surévaluées. Il es t  en ef fe t  plus ou 

moins admis aujourd'hui que l e  c r i s t a l  le plus riche en eau contient environ 

3000 ppm. Ceci explique sans doute quelques incohérences mantrées par l a  

ccinparaison ( f igwies 1V-1 et 2 ) . 

2 .  Malgré ce t t e  imprécision, l ' a l l u r e  générale des courbes es t  l 

l 
similaire d'une expérience à l ' au t re .  On retrouve toujairs  aux plus basses 

l 
températures un t r è s  f o r t  durcissement faisant  su i t e  à l a  part ie  élastique. 

Ce durcissement décroît lorsque l a  température c ro î t .  La limite élastique 

et l a  contrainte d'écoulement décroissent avec l a  température pair l e s  expé- 

riences sous pression de confinement. En l'absence de confinement, a e l  e t  

CI ec comnencent par décroître avec T, puis augmentent lorsque l a  température 

continue d ' augpent e r  . 

3. Les systèmes de glissement activés, lorsqu ' i l s  sont caractérisés 

(lignes de glissement e t  MET) sont les mêmes et sont ceux qui sont l e s  plus 

so l l i c i t é s  par l a  contrainte ( l e s  caractérisations révèlent toutefois des 

glissements multiplex) . I 
4. L e s  essais  de f luage de Kirby [ 15 1 [ 32 1 sont l e s  expériences l 

1 . 1 
qui (par l ' a l l u r e  des courbes e t  les ordres de grandeurs de T a et y )  s e  

comparent le mieux avec nos propres résultats .  L e  régime sigrnoidal de fluage 

en début de diformation est systématique pour l 'or ientat ion 2 ( e t  toujours 

absent pour l 'or ientat ion 1 ) .  Il correspond au crochet que nais observons 
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Figure IV-1. Comparaison des courbes de déforma- 
tion . Orientation 1. 

-5 -1 
1. Hobbs, Mc Laren, Paterson (1972: 550°C 10 s 

Pc 3 3 kb [OH] = 730 ppm 

-6 -1 
2. Ce travail. S70°C 8.10 s 1000 ppm 

-5 -1 
3. Baëta-Ashbee (1969) 700°C. 3.10 S 163 ppm 

-5 -1 
4. Baëta-Ashbee (1969) 800°C 3.10 s 163 ppm 

-6 -1 
5. Ce travail 690°C 4.10 s 1000 ppm 

-5 -1 
6. Hobbs Paterson, Mc Laren (1972) 800°C 10 s 

Pc = 3 kb, 730 ppm. 





systématiquement dans cet te  même orientation. 

5 .  L e s  grandeurs thermodynamiques caractéristiques (volumes e t  

énergies d'activation) ont é t é  déterminées dans quelques cas e t  associées 

à différents modèles de déformation. E l l e s  présentent une large dispersion 

(ainsi  l e s  énergies d'activation mesurées varient de 15 à 60 kcal/mole 

selon l e s  auteurs. Elles srnt  d 'a i l leurs  mesurées en des points différents 

des courbes a( E )  : sonniet ou bas du crochet, zone de durcissement. . . ) . 

IV - 2.  INCORPORATION, SOLUBILITE ET PRECIPITATION DE L'EAU 

DANS LE QUARTZ. APPROCHE THERMODYNAMIQUE. 

L'effet adcucissant de l 'eau dans l e  quartz est  maintenant bien 

reconnu mais peu dl études portent sur les modes dl incorporation de 1 ' eau 

e t  pratiquement aucune ne t ra i ten t  de sa solubilité.  Ces concentrations 

d'équilibre sont mal connues. Les seules données publiées sont cel les  de 

Kekülawala e t  a l .  [ 29 3 . (ces auteurs proposent une  valeur comprise entre 
H 

200 e t  400 ppo ( 5 ) à 900°C e t  3 kb de confinement) e t  ce l les  de 

Mackwell e t  patersoni [ 78 1 qui donnent 700 ppm à 900°C e t  15 kb . 

N o u s  présentons ci-dessous une approche thermodynamique de ces 

problèmes qui conduit à des expressions simples des concentrations dléqui- 

l ib re  dans l e s  cas expérimentaux usuels (c r i s ta l  initialement sec, c r i s t a l  

initialement sursaturé) . 

IV-2.1. Défauts ponctuels a s soc  iés à l 'eau dans l e  quartz .  

L'eau dissoute dans l e  quartz forme des défauts ponctuels. D'un 

point de vue formel, on forme un défaut ponctuel respectant l a  neutral i té  

électrique e t  l a  composition chimique en réalisant l e s  deux opérations 

suivantes : 



- r e t i r e r  a molécules de SiO2 que l ' on  place en surface 

- mettre à l a  place b molécules d'eau qui  peuvent accessoire- 

ment se dissocier en H+ e t  OH- et/ou se lier chimiquement 

aux atomes voisins. 

Pour a = O e t  b = 1 on obtient le modèle i n t e r s t i t i e l  de 

Brunner et a l .  [ 22 1 , 1 ' eau hydrolisant les l iaisons Si-O . C ' est ce modèle 

que G r i g g s  a u t i l i s é  pour expliquer le ramollissement par 1 ' eau [ 8 1 . C e  

défaut de type i n t e r s t i t i e l  n 'est  pas sat isfaisant  pour au moins deux rai-  

sons : 

i )  un tel défaut conduirait en absorption infrarouge à un pic 

très é t ro i t .  O r  l 'expérience montre que ce t t e  absorption s'étend sur un 

large domaine de fréquences (voir figure 111-1 . b) . 

i i )  ce m d è l e  n ' e s t  pas t r è s  réa l i s t e  d'un p o i ~ t  de vue structural .  

La description du quartz par les rayons atcmiques non l i an t s  (voir chapitre 

11-1.4) suggère q u ' i l  e s t  d i f f i c i l e  d'incorporer des atomes hétérointersti-  

tiels dans l a  structure. 

Pour a = 1 e t  b = 1 on obtient un défaut de type substitution- 

ne1 avec une lacune d'oxygène e t  des l iaisons non saturées. L'énergie cor- 

respondante doit donc ê t r e  élevée e t  ce modèle e s t  par conséquent peu réalistl  

Pour a = 1 e t  b = 2 on obtient un défaut de type substitutionne. 

sans l ia ison non saturée. C ' e s t  le  modèle le plus satisfaisa. qui e s t  mainte 

nant admis par l a  plupart des auteurs. Ce sont d ' a i l l eurs  l e s  expériences de 

résonnance paramagnétique élestronique de Muta11 et W e i l  [801 qui ont montré 

l e  caractère lacunaire du défaut associé à l 'eau e t  Mac Laren e t  a l .  [79 1 
notent ce défaut Quatre ahmes d 'hyérog8ne sont substitués à un a t m  

de silicium (ce qui préserve la neutral i té  électrique) conformément au schéma 

de l a  figure N-3.a ;lorsque deux t e l s  défauts sont adjacents une molécule 

d'eau e s t  reconstituée. (figure IV-3.b). Notons que ce défaut peut tout aussi 

bien être noté ( 2 ~ ~ 0 ) ~ ~ ~ ~ .  



Figure IV-3. a) défaut (4HjSi représenté dans un schéma structural plan. 

b) deux tels défauts adjacents conduisent à la constitution 

d'une molécule d'eau. 

milieu hydraté 

cristal 

Figure IV-4. Système thermodynamique pour la détermination de la 
concentration d'équilibre d'eau dans le cristal. 

+ 

I 



1 V - 2.2 .  Détermination des  concentrations d'équilibre. 

Créer un défaut ( 2Hz0)siOZ consiste donc à prendre deux 

molécules d'eau dans un t'réservoir1t où règnent l a  pression p et l a  tempé- 

rature T et à l e s  mettre à l a  place d'une molécule de SiOz (que l 'on  

placera à l a  surface du c r i s t a l ) .  Ces deux opérations changent l e s  volumes 

du c r i s t a l  et du réservoir. L e  c r i s t a l  sera supposé ê t r e  à l a  même tempé- 

rature T que le réservoir mais pas forcément à l a  même pr&+sion p. 

En ef fe t ,  il convient pratiquement de distinguer deux problèmes de nature 

différente : 

i )  partant d'un c r i s t a l  initialement anhydre, il es t  possible de 

f a i r e  diffuser  de l ' eau  dans le c r i s t a l  à par t i r  d'un milieu environnant 

hydraté. C 'est le cas des expériences de G r i w  [ 8  1 où l e  c r i s t a l  e t  le 

milieu de confinement hydraté sont à l a  même pression p et à l a  même t em-  

pérature T .  La concentration d'équilibre co dépend évidemnent de T 

et p. 

i i )  l e s  cristaux synthétiques sursaturés montrent à l 'observation 

en MET des défauts à f o r t  champ de déformation [ 79 1 . Ces défauts correspon- 

dent à des bulles d'eau formées l o r s  de l a  croissance du monocristal. Dans 

ces bulles règnent, dans les conditions normales l a  pression pl. Par recuit  

dans l e s  conditions T e t  p, il y a rééquilibrage entre l ' e au  contenu dans 

ces bulles ( à  l a  température T l a  pression dans les bulles devient p l )  

e t  l 'eau dissoute dans l e  réseau. les bulles jcuent a lors  le rôle de puits 

ou de sources e t  l e s  conditions de pression dans les réservoirs (bulles) et 

le c r i s t a l  ne sont plus iden.i;iques. D e  plus ces conditions évoluent au cours 

du recuit. Ce cas de f igure correspond aux conditions des expériences de 

Mac Laren et a l .  [79 1 et de Kekulawala e t  a l .  [ 29 1 . On constate de surcroi t  

que, selon l e s  conditions de recuit ,  l a  précipitation d'eau dans l e s  bulles  

s'accompagne ou non de l a  nucléation de boucles de dislocations sessiles. 

N o u s  envisagsons ci-dessous ces différents  problèmes. 



I V  - 2.2.1. Détermination de la concentration d'équilibre dans le cas 1 
-----pi----------- --u-i---li.-i--- 

l 
l 

d'un c r i s t a l  initialement sec immergé dans l 'eau. 
---LI--------------__-------------------- 

Considérons le système constitué par un  c r i s t a l  de quartz dans 

un environnement hydraté à l a  température T et à l a  pression p (figure 

IV-4). Pour simplifier le p r o b l k ,  nous supposerons que dans ces condi- 

t ions  l a  solubil i té  du quartz dans l 'eau e s t  négligeable (ce t te  so lub i l i t é  

dépend fortenie.& e t  T e t  p. E l l e  e s t  de l 'ordre  de 10 000 ppm à 5 k'i et 

6o0°c t8 i l ) .  

L'équilibre stable de ce système correspond au minimm de son 
l 
1 

enthalpie l ibre .  Soit N le nombre de molécules SiOZ du c r i s t a l  et sup- , 

posons que n défauts ( 2 ~ ~ 0 ) ~ ~ ~ ~  sont introduits dans le c r i s t a l  à l 'équi- 

l ib re .  L'enthalpie l i b r e  de l ' eau  dans le  milieu environnant diminue de 

2n+, P 
où 

";r, P 
est l 'enthalpie l ib re  moléculaire de l ' eau  aux conditions 

T e t  p, e t  l 'entropie de mélange correspondant à l'arrangement de ces n 1 
défauts dans les N+n s i t e s  est Sm = kLn 

( ~ + n )  ! 
N! n! ' 

S i  Gf e s t  1 'enthalpie l i b r e  de formation du défaut (2H20)SioZ, 

l a  variation d'enthalpie l i b r e  du système (entre l ' é t a t  i n i t i a l  où l e  

c r i s t a l  e s t  sec e t  l ' é t a t  f i n a l  où Zn molécules d'eau sont dissoutes 

dans le c r i s t a l )  peut s ' éc r i re  : 

a AG A l ' équi l ibre  -an = O ce qui conduit (moyennant l'approximation de 

~ t i . r l i n g )  à : 

R-ue ----------- 2 . En calculant 1 ' entropie de configpration on a considéré le 1 
cas a = 1 et b = 2 (défaut ( 2 ~ ~ 0 ) ~ ~ ~ >  Pour d 'autres valeurs de a e t  b 1 
il y aurai t  (ou il pourrait y avoir) un facteur préexponentiel compris entre ' 

i 



1 et 4 dû au f a i t  que le  défaut pourrait occuper diverses configurations 1 

équivalentes en u n  s i t e  donné. 

Remwqlue ---------- 2. L ' expression 1 donne l a  concentration des défauts ( 2 ~ ~ 0 ) ~ ~ ~  . 
La concentration habituellement mesurée par spectroscopie infrarouge esZ 

ce l le  des osci l lateurs O-H. Il y a donc un facteur 4 entre l a  concentra- 

t ion  calculke obtenue par ( 1) et l a  concentration mesurée. 

R m u e .  ---------- 3. La concentration dl équilibre co(T, p) étant physiquement 

mesurable, il es t  de même de l a  quantité Gf - Il convient de bien 

noter que seule ce t t e  quantité a un  sens physique Str ic t .  On ne peut pas 

parler de l 'enthalpie Libre de formation d'un défaut (2H20)Si02 sans préci- 

ser l e s  conditions dans lesquelles se trouvent initialement les molécules 

d'eau à insérer dans le c r i s t a l .  

! ? m u e  4. Lorsque les conditions ( ~ , p )  de formation des défauts varient ---------- 
Gf - 2gT,p change. Gf dépend de T et p mais cet te  dépendance doit  être 

faible.  On a en e f fe t  : Gf = Hf - TSf. Hf dépend de p et l ' on  peut 

écrire (au premier ordre) : 

O 

avec Hf = enthalpie de formation à p = 0, a = - Sf entropie de formation 

e t  B = -  aHf . Les constantes a e t  B peuvent ê t r e  déterminées expérimenta- 
ap 

La variation de % avec T et p e s t  obtenue à pa r t i r  des tables 

thermodynamiques et des isothermes v = v(p) de l ' eau  [82] [ 83 1. 

Ainsi dans les conditions T ' e t  pl on aura : 



On obtient a ins i  : 

Nous avons t racé  sur l a  figure IV-5 l a  variation de l 'enthalpie 

l i b r e  nioléculaire de 1 'eau avec T (à  1 bar, d ' après [ 82 1 ) donnant 
T ' 

( ( A g ) ~  '1 bar et sur l a  figure N-6 les termes If vdp à diverses tem- 

pératures, obtenues par intégration graphique des isothermes v = v(p) de 

i leau,  (d'aprèç [831 ). 

, 

V- num&;Sue~ La seule valeur publiée de concentration ------------------ 
dl équilibre dans ce cas e s t  donnée par hckwell e t  Paterson [78 1 . 

H lS- 1 = 700.10-~ à 9W°C et 15 kb. En supposant alors  que : 
1 

T - 
T ' . (T ' -T)+B(PI-~)  -41 vdplT 

c0(T1p') = ( c O ( ~ , p ) )  eW kT ' exp kT1 x 

T ' 
2( 'gT) lbar 2 ( p 1  1 V ~ P ) ~ ,  

exp kT ' exp kT ' 
(2) 

500.10-~ < [ E- 1 < 1000.10-~ on obtient 0,84 < G 
f - Zg900, 15 < 0,9 eV. 

'i 

Avec ce t t e  valeur, il es t  passible de calculer co( T ' , p l ) dans d ' autres 

conditions. c- dépend fortement de T e t  p. Ainsi, par exemple on trouve 
u 

c (900, 10kb) 2 1 ppm ( 
H H 

O ) e t  ~ ~ ( 9 5 0 ,  15) 2 100 p p  ( -1. s, Nous avons 
t r acé  sur l a  figure IV-7 tes courbes isoconcentral;ion déduites de ( 2 )  dans 

le  plan (T, p) e t  sur l e s  figures IV-8. a e t  IV-8. b l e s  variations de co 

avec p à T constant et avec T à p constant. C e s  courbes montrent bien 

l'extrême dépendance de Co avec T e t  p e t  confirment le résul tat  expéri- 

mental selon lequel l e  ramollissement par l ' eau  du quartz ne peut intervenir 

que dans des conditions très précises. Compte tenir de T et p, il convient 

de distinguer l e s  phases a e t  B .  Nous avons t racé  ces courbes en supposant 

q u ' i l  y a continuité au changement de phase. Ce point sera discuté ci-dessous. 





IP 
F i w e  IV-6. vdp à d i v e r s e s  températures. D ' après  183 1. 

( 1' vdp en e ~ / m o l é c u l e ) .  



quartz a 

/ 
4 Figure IV-7. Courbes isoconcentration 4H dans le plan ( p , T )  p en kb, TOC 

Co PPm ( j .  
1 



Figure I V - 8 . a .  Variations de c avec p à T constant. P en kb 
c en ppm ( a 
O Si 



quartz a 

Figure IV-8.b. Variations de co avec T à p constant. TOC, 

=O 
en ppm ( 4H i .  

ST 



LV - 2.2.2. ------ Concentration d'&libre a&sjréci~itation dans un . -- - -- --------- 
cristal initialement sursaturé. --------------- 

Considérons maintenant l e  cas d'un c r i s t a l  initialement humide 

dans lequel se  trouvent des bulles d ' eau de rayon r ( et volume v) . 
Un recuit de ce c r i s t a l  dans les conditions (T,po) a pour ef fe t  de f a i r e  

précipiter des molécules d'eau dans les bulles qui voient dont leur t a i l l e  

e t  la pression qui y règne varier. La recherche de l a  concentration dléqui- 

l ib re  par minimisation de AG prend en compte l e s  termes précédents (Gf 

et %,P ) auxquels il convient d'adjoindre un terme provenant de l a  varia- 

t ion  d'énergie élastique du c r i s t a l  (puisque volume e t  pression dans l a  

bulle varient) a ins i  qu'un terme enthalpique correspondant au changement 

de conditions dans l a  bulle. 

N a i s  t rai terons ce problème en supposant une géométrie sphérique. 

L e  c r i s t a l  sera donc assimilé à une sphère de rayon R h l ' extér ieur  de 

laquelle règne éventuellement la pression po e t  portée à l a  température 

T. La bulle (de rayon r) es t  au centre de cet te  matrice sphérique. Notons 

+ p l a  pression à l ' i n té r ieur  de l a  bulle (y = énergie enfin P = po + - 
P 

de surface). 

Lorsqu ' un défaut ( 2~~~ ) SiO, supplémentaire précipite, l e  système 

constitué par le c r i s t a l  e t  l a  bulle -voit son enthalpie l ib re  varier de : 

- Gf - T ASmel puisque l 'on  enlève un défaut dans l e  c r i s t a l  

puisque l ' on  ajoute deux molécules d'eau dans 

l a  bulle 

terme enthalpique correspondant au changement 

de conditions dans l a  bulle 

+ AEel puisque l 'énergie élastique de l a  matrice varie. 

En écrivant que autour de l 'équil ibre AG = O, on obtient une nouvelle 

équation donnant alors l a  concentration co(T, p) . 



so i t  : 

Evaluons les nouveaux t,ermes ASel, AW et AEel. 

1. Evaluation de AS . S ' i l  y avait  n défauts dans le c r i s t a l  - - , , , - , , _!II 
à l ' équi l ibre ,  la précipitationd'undéfaut supplémentaire f a i t  donc passer 1 

- ce nombre de n à n-1, d'où ASme3 - Sml(n-1) - sme1(n), so i t  : 
1 
l 
I 

2 .  Evaluation de A . Un calcul  élastique élémentaire permet 1 
G A  ----------  

de m e t t r e  ce terme sous l a  forme suivante : 

de Lamé du c r i s t a l  supposé isotrope. 

3. Evaluation de W. On peut évaluer ce terme sur n'importe quel ---------  
chemin a l l an t  des conditions i n i t i a l e s  dans l a  bulle (v,p) aux conditions 

f inales (v ' ,pl ) . On peut procéder par exemple, à pression constante p, à 1 
une variation de volume, puis, à nûmbre de molécules d 'eau constant (qui passe 

de M à M+Z ) à une transformation conduisant à (v ' , p ' ) . AW s e  m e t  f inalementi . . 
SOUS l a  forme AW = 2p v - m(M+2) 1;' vdp (v 

H2° 
= volume moléculaire de 

H2° 1 
l ' eau  à T et p. m = masse moléculaire de l ' e au ) .  1; vdp e s t  évalué 

par intégration des isothermes v(p) . Tcutefois, pour T - 6 1 ~ ~ 6  e t  p modéré 1 
1 eau e s t  approximativement un gaz parfait .  Dans ce cas 1; ' vdp = po vo l n  

P 
et AW = 2p - m(~+2)  po vo l n  L. 

P 



L 'expression ( 3 )  conduit a lors  à : 

R m u e  1. Dans ce t t e  expression l a  pression P qui intervient e s t  --------- 
ce l l e  régnant dans la  bulle  à l 'équil ibre.  

Rwnaaqua 2. C e t t e  expression se différencie de 1 ' expression ( 1) par l e s  ------ 
termes AEel e t  AW. Il est donc u t i l e  d'évaluer numériquement ces termes 

pouf l e s  comparer à Gf - 

a )  évaluation numérique de hW. Ce terme dépend 

beaucoup de la  t a i l l e  de l a  bulle  e t  de l a  pression qui y règne. Prenons 

quelques cas typiques : 

b) évaluation numérique de AEel  Là encore considérons quelques , 

O 

cas typiques. 1. r = 300 A T = 900°C Po = 3 kb alors  .i 3,2.10-~ev 
5 O 

"el - 
2 .  r = 1 0  A T=450°C Po = 3 kb alors  AEel = 3.10-~ eV. 

11 apparait donc que l e  terme d'énergie élastique est toujours 

négligeable devant AW e t  a f o r t i o r i  devant 
Gf - 2% 

. Par contre AW n ' e s t  

en général pas négligeable devant 
Gf - 2 % c ~  

Nous retiendrons donc corne expression de 
Co : 



1 V - 2 . 3 .  Nucléation de  boucles de dis locat ion durant ia précipi ta t ion.  

D a n s  l e  cas des cristaux initialement sursatur6s, l a  précipit,ation 

d eau par recuit  s ' accmpagne ( où non) , selon l e s  valeurs de T e t  po, de 

l a  nucléation de boucles de dislocation. Ainsi Nc Laren e t  a l .  [ 7 9 ! ,  après 

recuit à l a  pression atmosphérique ont mis en évidence par ,XET des boucles 

sessi les  de vecteurs de Bürgers <a> . 

Par contre, dans les expériences de Kekdawala e t  al. 129 1 
( T  = 900°C, po = 3 kb), l a  précipitation n ' e s t  pas accompagnée de l a  

nucléation des dislocations. 

Nous allons é tab l i r ,  en nous appuyant sur  l e s  résul ta ts  précédents, 

que le gain d'enthalpie l i b r e  dû à l a  précipitation d'un défaut ( 2 ~ ~ ~ )  Sioz 

peut dans certains cas ê t r e  suffisant pour permettre ce t t e  nucléation. 

Considérons une boucle sessile que l ' on  supposera circulaire ,  

de vecteur de Bürgers b et de rayon R = bx. Son énergie de ligne est 

( dans 1 ' approximation de 1 ' isotropie) : 

ri b" 
2 1-v 

'0 b3 x (Ln 2x-1) E = x(Ln 2x-1) = 

Lorsque x varie  de 6x, E varie de 6E t e l  que : 

La dislocation sess i l e  représente une tranche i n t e r s t i t i e l l e  
2 

d'épaisseur b e t  comprenant IIx mailles élémentaires. Ce nombre de 

mailles augimente de une unité  lorsque l a  surface de l a  boucle augmente 

de 2IIx 6x (3  molécules SiOZ supplémentaires sont venues s ' insérer  dans 
1 

l a  boucle). Dans c e  cas 2lix 6x = 1, s o i t  6x = - . 2 nx 

L'augmentation d'énergie de ligne de l a  dislocation lorsqulune 

molécule Si02 suppiémentaire e s t  ajoutée dans l a  tranche i n t e r s t i t i e l l e  

est donc : 



O 3 Avec b3 = 117 A , ii = 400 kb, 31 + 2~ = 1000 kb on obtient 

a ins i  numériquement 6E = 0,84 y eV/molécule Sioz. 

6E est donc dl autant plus grand que l a  boucle est plus pe t i t e  

e t  même 6E + - quand x + o. Cependant ces calculs perdent leur sens 

pour des boucles de dislocations Uifinitésimales. En prenant x = 2 comne 

limite raisonnable, on voit  que 6E e s t  toujours inférieure à 0,6 eV. 

Cette énergie doit  être trouvée dans le gain d'enthalpie l i b r e  l ié  à l a  

précipitation. Un défaut ( 2~~~ ) Si02 qui précipite fournit  l 'enthalpie 
C 

l i b r e  kT in & . A 900°C on obtient a i n s i  0,101 Ln r e V  e t  à 600°C 
CI I. 

0,075 l n  $ evO. La nucléation de boucles de dislocationodépend donc de 
C - 
C , donc0 de co e t  par conséquent des conditions de recuit .  

O 

Dans l e s  expériences de Kekuiawala e t  a l .  [ 29 1 (900°c, 3 kb) 
c est compris entre 50 e t  100 ppm. Avec une concentration i n i t i a l e  3 à 

O 

4 f o i s  plus grande, l e  gain d'enthalpie l i b r e  fourni par l a  précipitation 

d 'un défaut e s t  donc au plus égal à 0,10 1 l n  4 = 0,14 eV. La nucléation 

puis l'expansion de l a  boucle de dislocation nécessite donc au début l a  

précipitation de cinq défauts ( 2H20) Sioz par molécule Si02 mise dans 

l a  boucle sessile. La pression dans l a  bulle deviendrait a lors  très grande, 

bien qu ' e l l e  puisse ê t r e  en par t ie  compensée par l e  terme qui vaut 2 5 kb 
O r 

pour r = 30 A. En f a i t ,  les observations de microscopie électronique montrent 

que l a  nucléation de boucles n ' a  pas l i eu  e t  que l a  précipitation se poursuit 

par création de nouvelles bulles. 

Dans l e  cas des expériences de M c  Laren e t  a l .  [ 79 1 par contre, 
C 

c e s t  beaucoup plus pe t i t ,  l e  terme 
O 

peut ê t r e  p r i s  raisonnablement 

égal à 100, de telle sorte  que l a  précip?tation de deux défauts ( 2 ~ ~ 0 ) ~ ~ ~ ~  
.& 

s u f f i t  à alimenter une pe t i t e  boucle de dislocation. Cette précipitation - 
nucléation e s t  effectivement observée expérimentalement. 



I V  - 2.4. Ca lcu l s  annexes .  

1 V-2 . A .  1. D é e n d a n c e  -- d e  Gf --- avec  p.  

Nous avons indiqué ci-dessus l 'éventuelle dépendance de Gf 
avec T et p. Nous supposerons que a = O, c ' e s t  à dire que Gf e s t  

indépendant de T. Par contre, étant donné l e s  t r è s  grandes pressions 

mises en jeu, l a  dépendance de Gf avec P ne peut ê t r e  a pr ior i  

négligée. On dispose des deux mesures de concentration d'équilibre don; 

nées dans [ 29 1 e t  [ 79 1 . Des valeurs données dans [ 29 1 ( c o [ 8 ]  entre 

50 e t  100 ppm à 900° e t  3 kb de confinement e t  une pression d'équilibre 

dans l e s  bulles de 3,7 kb pair r = 200 A) on déduit que ~ ~ ( 3 ~ 7 )  - 2g(900, 

3,7) es t  compris entre 1 ,O7 e t  1,14 eV. Avec l a  valeur domée dans [79 1 
4H compris entre 100 e t  250 p p  à 900°C e t  15 kb de confinement - (Co (z 1 

c r i s t a l  initialement sec) on t i r e  G ~ (  15) - zg(900, 15) compris entre O, 84 

e t  0,93 eV. 

Ces deux valeurs donnent 8 = 0,03 $: 0,006 eV par kb. La sensibi- 

l i t é  de Gf avec p es t  donc faible,  mais non n é g l i ~ a b l e  en particulier 

sur l e s  valeurs de co calculées. 

Il es t  maintenad possible de t es te r  l a  val id i té  du modèle proposé 

en évaluant l a  concentration d'équilibre correspondant aux conditions des 

expériences de G r i g g s  [8 1 pour lesquelles l e  ramollissement par 1 ' eau a l i eu  

A T  = 950°C p = 15 kb. Nous trouvons alors que ~ ~ ( 9 5 0 ,  15) es t  compris 

entre 35 e t  125 ppm ( 1. Ces valeurs sont tout à f a i t  compatibles avec 

l ' a l l u r e  des courbes de déformation obtenues par G r i g g s  e t  prouvent l a  cohé- 

rence du modèle proposé. 

IV - 2.4.2. Influence de  la t rans i t ion  a = 8 s u r  l a  v a l e u r  d e  ................................... 

Dans tous l e s  calculs précédents na is  ne nous somnes pas intéressé 

à l a  phase ( a  ou 8) du quartz en présence (bien que toutes l e s  applications 

numériques proposées concernent l a  variété 8) .  En admettant que dans l e s  

conditions de croissance industr iel le  (typiquement 36o0C e t  1 , s  kb) l e s  



concentrations d'équilibre sont très fa ib les  (de l 'ordre de 1 ~prn), 

il es t  possible d'évaluer l a  variation de Gf au passage de l a  tran- 
a 
P 

s i t i on  a + 8 .  Soit AG, ce terme. En reprenant à nouveau l a  
& a  

valeur de co donnée par Kekuiawala et a l .  [29 1 on peut écr i re  : 

B 
on obtient a lors  AGf = 0,422 2 0,083 - 0,055 Ln ~ ~ ( 3 6 0 ,  1 ,s ) .  

a 

avec ~ ~ ( 3 6 0 ,  1,s) 2 1 ppn on obtient  AG^' y 1,Z eV. 
a 

C e  terme est donc appréciable, bien q u ' i l  so i t  donné avec une 

grande incertitude. En tout  cas, ce t t e  première approximation in te rd i t  

d'extrapoler sans précaution des valeurs obtenues en phase a à l a  phase B .  

I V  - 2.4.3 .  Estimation de la diffusivité de l'eau. ...................... 
La di f fus iv i té  de l ' eau  dans le quartz a é té  évaluée directement 

ou indirectement à pa r t i r  d'expériences de déformation plastique et de modèles 

couplant l e s  deux phénomènes. Ces estimations ref lètent  de grandes incertitudes 

et surtout sont très el l ipt iques sur l a  nature de l 'espèce diffusante. Les 

domées publiées sont reportées dans l e  tableau ci-dessous où l ' o n  a indiqué, 

- lorsqu ' ils sont m e a i r é s ,  Do et Q. ( D( T) = Do exp [ - & 1 ) . 

Les valeurs les plus f iables  nous semblent être les deux dernières. 

Mackwell et Paterson 1781 ont procédé à des mesures systématiques de concen- 

t r a t ion  par spectroscopie infrarouge dans des couches successives d'un échan- 

t i l l o n  et Mc Laren et a l .  1791 ont déduit D de l a  cinétique de croissance 

des boucles de dislocations sessi les .  



Avec ces deux valeurs de D il est possible de déduire D- et 

[32I 

[ 85 1 

[861 

[871 

E881 

[781 

[791 

3 7 2 -1 
U 

Q et l'on trouve 8.10  < Do < 2 .10  m s et Q = 4 , 1  f. 0,4 eV. 

Le terme préexponentiel traditionnellement associé à une entropie 

de migration est étonnamment grand pour le défaut (2H20)Si02. Il est cepen- 

dant tr&s difficile de conanenter cette valeur dans l'ignorance où nous sommes 
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actuellement du mécanisme de diffusion de ce défaut complexe. Nous pouvons 

simplement remarquer que s o i t  il diffuse via des lacunes de silicium, so i t  

il s'échange avec un silicium excri rompant e t  reconstruisant des l iaisons 

Si-O. Il semble alors  q u ' i l  peut y avoir un grand nombre de voies possibles 
C .  et équivalentes pmr  un éventuel échange ( 2 ~ ~ ~ ) ~ ~  + S$i, ce qui j u s t i f i e r a i t  

l 'appari t ion d'une grande entropie de migration. En tout cas l a  compréhen- 

sion de la déformation plastique du quartz en présence d'eau passe par une 

meilleure connaissance de ce problème de concentration d'équilibre et de 

mobilité des défauts ponctuels ( e t  des réactions chimiques possibles entre 

-1 0 

On ne peut parler de concentration d 'équilibre des défauts (2HZ0 )Sioz 

que pour un système comprenant un c r i s t a l  de quartz e t  un "réservoir" d'eau. 

L e s  paramètres déterminant a lors  co sont : 

- l a  température qui joue sur  l 'enthalpie l i b r e  moléculaire de l ' e au  

et sur l e  terme d'entropie de mélange. 

- l a  pression de confinement à laquelle e s t  soumis l e  système qui  

joue sur  Gf e t  sur l a  pression à l ' i n té r i eur  des bulles.  

- la  pression dans le "réservoir", éventuellenient différente de 

la pression de confinement. 

Les résul tats  numériques obtenus sont en t r è s  bon accord avec un 

Large domaine de donnees expérimen.tales. 



- 3. IVTEBPRETATXON DE LA DEFO WATTON. 

IV - 3.1. Allure Qaa C~WTW a@. 
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segment coin dans 
( 10f0) s o l l i c i t é  par 
l a  contrainte 

boucle sessile dans (T2i0) 

F igure  IV-9. Nucléat ion de bouc les  g l i s s i l e s d a n s  l e s  p l a n s  s o l l i c i t é s  

à p a r t i r  des bouc les  de p r é c i p i t a t i o n .  

La d t i p l i c a t i o n  par sources de Frank-Read sera effective 

lorsque l a  contrainte aura a t t e i n t  la valeur cr i t ique  oc = - 
2 

2T (721 ab 
(avec T = tension de ligne 2 3 u b , E distance entre points d'ancrage, 

b = vecteur de ~ ü r g e r s ) .  Avec une t a i l l e  moyenne de boucles sessiles de 
O ub 2500 A on obtient oc = - s de 1 à 3 kb. Cette valeur correspond bien 

& - 
aux ordres de grandeur des contraintes dfécoulemerrt dans l a  par t ie  des cour- 

bes u ( ~ )  à fa ib le  taux de durcissement. Ce mécanisme est valable à haute 

température ou fo r t e  concentration en eau, lorsque l a  contrainte de Peierls 

e s t  négligeable. On s 'a t tendra i t  a lors  à une baisse de l a  contrainte dtécou- 

l e m e n t ,  puisque l ' on  active des sources à !t de plus en plus @and, mais 

l ' eau  précipite continûment durant l ' e s s a i  de déformation e t  l e s  dislocations 

se propagent dans un c r i s t a l  de plus en plus sec. La contrainte de Peierls 

redevient a lors  prépondérante et celà conduit à l a  zone de durcissement. 

Il e s t  donc impossible, dans ce genre d 'essa i  sur des cristaux humides, dtob- 

t en i r  un régime stationnaire. Les différents  points de l a  courbe a(y ) cor- 

respondent donc à des conditions radicalement différentes,  ce qui l imite 

sérieusement l a  signification des paramètres mesurés (volumes e t  énergies 

d 'act ivat ion).  L'origine des dispari tés  relevées dans les comparaisons avec 

d 'autres travaux réside donc dans le f a i t  que l a  précipitation de l ' eau  n ' e s t  

pas contrôlée. 



I V  - 3.1.2. Cas de l'orientation 2 .  --------------- 

Cette orientation so l l i c i t e  l e s  glissements a (0001) e t  C( 1120) 

Le premier point que nos expériences font ressort ir  c ' e s t  l a  similitude de 

canportemerrt avec l 'orientat ion 1 au début de l a  déformation. Celle-ci 

commence par un régime contrôlé par la fr ic t ion de réseau qui e s t  bien mis 

en évidence par l e s  sais-structures au sommet du crochet : longues disloca- - 
t ions à orientations préférentielles pour l e s  glissements a et C. Par 

contre, dans l 'orientat ion 2, l e s  courbes présentent un crochet, d'autant 

plus marqué que l a  température es t  plus basse. Ce crochet disparait  presque 

complètement à par t i r  de 600°C. 

A basse température, l a  ml t ip l i ca t ion  des dislocations doit s e  
3 produire à par t i r  de l a  densité i n i t i a l e  fa ible  ( 2 10 cm-2) ce qui 

conduit a lors  au crochet comne dans l a  plupart des cas où on a à l a  fo i s  un 

régime de Peierls e t  une fa ib le  densité in i t i a le .  Ce crochet disparait  d ' a i l -  

leurs pour des échantillons préchargés e t  pair  des échantillons ayant subit 

un recuit préalable à une température supérieure à environ 600°C. 

A plus haute température ( à  par t i r  de 560 - 60o0C) l e s  boucles 

de dislocation associées à l a  précipitation vont jouer l e  rôle de source. 

On se  retrouve a lors  dans un cas similaire à l 'orientation 1 : l e  premier 

stade parabolique correspond à l a  multiplication des segments des boucles 

de précipitation dans l e s  plans de glissement. Le stade à fa ible  taux de 

durcissement correspond à l a  multiplication de ces dislocations par mécanis- 

m e  de Frank-Read. La baisse continue de l a  concentration en eau du c r i s t a l  

(par précipitation) au cours de l a  déformation conduit à l 'apparition du 

durcissement e t  finalement à l a  rupture. 

1 V - 3.1.3. Cas de l'orientation 3. ------------------ 
Pour l e s  deux orientations précédentes, l a  précipitation continue 

de l 'eau ne permet pas l 'obtention d'un régime stationnaire. Toutefois, pour 

des températures inférieures à 700°C on obtient un réseau de courbes cohérent 

Dans l e  cas de 1 ' orientation 3 ce t te  cohérence disparait  (figure 111-3 1 ) . 



NOS expériences révèlent toutefois l 'existence de diblocations - 
<c+a> dans l e s  plans les plus so l l i c i t é s  ( ( loi1  1 e t  { 1122 1 )  a in s i  

que des dislocations 2 et C en position de montée. D'autre part ces 

essais  correspondent à de hautes températures de sorte  qu'une =ande 

part ie  de l ' eau  â précipité.  C ' e s t  l à  sans doute une des causes des for- 

tes limites élastiques observées dans ce t t e  orientation. 

L'incohérence entre les courbes pourrait provenir de l a  campé- 

t i t i o n  entre deux mécanismes de déformation : nucléation directe de dislo- - 
cation <c+a> (autour des précipités d'eau ?) au cours de l a  mont& en 

température ou formation de ces dislocations par jonction de dislocations 

<a> e t  [cl . Dans ce  dernier cas l a  déformation commencerait par montée 

pure des dislocations a et ë. Un tel mécan i sme  a é té  observé dans l e  magné- 

sium [ 891 (901. C e s  deux éventualités pourraient rendre compte de l a  forme 

des courbes O (  y )  (crochet) mais aucun indice ne permet actuellement de 

trancher en faveur de l ' u n  d'eux. 

1 V - 3 . 2 .  Influence du défaut (2 H20)SiOZ s u r  la nucléation d e s  doubles  

décrochement S .  l 

A basse température ou fa ib le  concentration en eau, l a  contrainte 

de Peierls e s t  supérieure à l a  contrainte cr i t ique d'activation des sources 

de Frank-Read. Dans ce cas ce n ' e s t  plus l a  multiplication mais l a  propaga- 

t ion  des dislocations qui contrôle l a  déformation plastique. La microscopie 

électronique montre clairement que l e s  dislocations sont a lors  for tment  

alignées suivant des vallées de Peierls,  mais il est bien é tabl i  que les 

contraintes d'écoulement sont t r è s  inférieures à cel les  que l 'on  obtient 

dans l e  cas de quartz sec. 

Mous avons rappelé dans l e  chapitre d'introduction bibliographique 

que l e  ramollissement par l 'eau peut ê t r e  envisagé de deux façons différentes : 

une approche électronique délocalisée connie dans l e  cas des semi-conducteurs 



dopés ou une approche localisée comme dans l e  modèle de G r i g g s .  Il n ' es t  

pas possible actuellement de choisir un modèle plutôt que l ' aut re .  Toute- 

fo i s  nais allons compléter l e  modèle de Gr i -  (dans lequel l e  glissement 

des dislocations e s t  accéléré par hydrolyse des liaisons Si-O-Si) en éta- 

blissant que l e  défau* (2% ) &O Si0 (plus réa l i s te  que l e  défaut in ters t i t ie l .  

H du modèle de ~ r i g g s )  crée un sige privilégié de nucléation de doubles 

décrochements sur une ligne de dislocation. 

Dans ce but l e  modèle cristallographique simplifié développé 

dans l e  chapitre II s'avère insuffisant. Il convient en effe t  d'introduire 

dans l e s  dessinsde l a  structure l e s  atomes d'oxygène. Nous traiterons ci-  

dessous l e  cas des dislocations <;> {10T0) m a i s  l e s  résultats  obtenus 

se  généralisent facilement au cas des autres dislocations. Pour une t e l l e  

dislocation <a3 loi0 1 plusieurs structures de coeur sont possibles 

suivant l e  niveau de l a  coupre.  L e s  différents niveaux sont reportés sur 

l a  figure IV-10 où l ' on  a représenté, vue suivant l e  plan de base, l a  struc- 

ture complète du quartz B .  Les diverses couches d'atomes parallèles à 

( 1010) sont notés 1, 2 ,  . . . 12. Il apparait que l a  densité de l iaison 

à couper pour propager une dislocation dépend du niveau considéré. Ainsi, 

s i  l a  coupure à l i eu  entre l e s  plans 1-2 (ou 6-7 ai 7-8) il faut r q r e  

quatre liaisons S i 4  par longueurs 1 a 1 de coupure. Entre tous l e s  

autres plans, ce nombre e s t  réduit à deux. L a  dislocation n 'a  donc pas une 

position quelconque. Une étude plus detaillée, montre en outre des structures 

de coeur différentes selon l e s  niveaux. Ainsi, si l a  coupure a l ieu  entre 

l e s  plans 2 e t  3 les deux liaisons pendantes du coeur (par unité de longueur 

de ligne) seront issues de deux atomes d'oxygène (structure Si-O- e t  Si-O- 

structures identiques entre 4-5: 8-9 e t  10-11). Entre 3 e t  4 l e s  deux l i a i -  

sons pendantes sont issues du mênre atome de silicium (structure ~ i < . s t r u c t u r  

identique entre 9-10). Enfin si l a  coupre a l ieu  entre 5-6 (ou 11-12) les 

deux liaisons pendantes proviennent de deux atomes de silicium différents  

(structure Si- e t  s i - ) .  Dans tous ces cas, les liaisons pendantes sont issues 

d'atomes de même nature e t  l a  r6pulsion élec+,rostatique doit ê t re  t r è s  for te .  

De plus l a  reconstruction de coeur (qui diminue fortement l 'énergie de coeur) 



Figure I V - 1 0 .  S t r u c t u r e  du q u a r t z  0 vue s u i v a n t  l e  p lan  
de base @ atomes de Silicimm 

i) atomes d 'oxygène.  



e s t  peu probable dans ce cas. C e s  différentes structures sont donc peu 

réa l i s t e s  e t  il es t  préférable de prendre une surface de glissement 

ondulée. Dans ce  cas, l e s  l iaisons pendantes sont issues alternativement 

d'atomes de silicium e t  d'oxygène ce qui assure l a  neutral i té  électrique. 

Enfin, l'examen dé ta i l l é  de l a  structure indique que si l a  coupure ondule 

entre les plans 4 et 5 on obtient une structure ( s i -  et Si-O) se prêtant 

bien à l a  reconstruction de coeur. N o u s  conviendrons donc de choisir ce 

type de dislocation comne correspondant au minineun d'énergie de coeur. 

Pour représenter de façon c la i re  un double décrochement, il 

convient de dessiner c e t t e  dislocation dans son plan de glissement. On 

obtient a i n s i  l a  figure IV-11. Pour simplifier l a  représentation nous 

n'avons représenté que deux plans de silicium adjacents. Corne dans le  

modèle simplifié, l e s  l iaisons entre silicium se font via des oxygènes 

non représentés. L e s  t r a i t s  pleins représentent des l iaisons entre atomes 

de pians différents  et les t r a i t s  point i l lés  des l ia isons  entre atomes 

appartenant au même plan. Dans le coeur nais  avons représenté convention- 

nellement une l ia ison pendante issue d'un atome de silicium Si- par 0- 

e t  une l ia ison pendante issue d'un atome d'oxygène Si- 0- par 0-0- ; ce t t e  

même dislocation est représentée sur  l a  f igure IV-12 avec un double décro- 

chement. La propagation de ce double décrochement nécessite l a  rupture de 

quatre l ia isons Si-O- (2 par décrochement) ce qui rend compte des for tes  

l imites élastiques rencontrées dans l e s  cristaux secs. 

La présence d ' un défaut ( 2~~~ ) SiO, au voisinage du coeur crée 

alors  un s i t e  privi légié de nucléation pourLun double décrochement. Ce proces 

suses t  représenté sur  l a  f igure IV-13. Sur IV-13.a un défaut a migré au vsk- 

sinage de l a  ligne (nous n'avons représenti que deux atanes d'hydrogène. L e s  

deux autres saturent des l iaisons dans des plans non représentés). Par ;nlgra- 

t ion  de ces atomes d'hydrogène vers l e s  l iaisons pendantes de l a  l igne, un 

double décrochement e s t  spontanément constitué selon l a  figure IV-13.b. On 

conçoit donc que l ' énergie  de nucléation d'un double décrochement est a ins i  

fortement diminuée par rapport au cas anhydre. 



Figure IV-11. Dislocation (1010) vue dans son plan de glissement. 
0- liaison pendante issue d'un atome de silicium. 
0-0- liaison pendante issue d'un atome d'oxygène. 

Figure IV-12. Dislocation de la figure IV-ïi avec un doüble décrochement. 



Fipure IV-13. Nucléation d'un double décrochement par 1 ' intermédiaire 
d'un défaut (2H20)Si02. 

a) avant nucléation b) après nucléation. 



Notons que seule cet te  structure de coeur (coupure ondulée 

entre les plans 4 e t  5) permet une telle nucléation. Pour les autres 

&as il faudrait f a i r e  intervenir un grand nombre de défauts ( 2 ~ ~ ~ ) ~ ~ ~ ~  

ce qui es t  peu réaliste. Il est donc possible d'étendre au cas du quartz 

le modèle du "glide setu et du "shuffle set1' des semi-conducteurs. 

I V  - 4. PROBLEMES L I E S  AU D E V E L O P P E M E N T  D'UNE T H E O R I E  M I C R O -  

DYNAMIQUE. 

A l'exception de l a  tentative de G r i g g s  ( 1974), il n'y a pas de 

théorie microdynamique de l a  déformation plastique du quartz en présence ou 

non d'eau. C e c i  est dû sans doute au f a i t  q u ' i l  n 'y a pas encore assez de 

résultats  expérimentaux bien reproductibles. Par exemple, pour le quartz 

humide dans des conditions standards de déformation (500 < T < 700°C, 

1oa < ; < IO-' s-') l e s  observations ont é té  longtemps contradictoires 

(glissement et/ou montée des dislocations). 

Nos propres expériences apportent quelques informations supplémen- 

t a i res ,  mais elles ne permettent pas encore de développer un modèle micro- 

dynamique pour le cas compliqué du quartz. Nous pouvons cependant essayer 

d'énoncer e t  de classer les problèmes qui restent à résoudre. 

1. L e s  cas du quartz sec et du quartz humide sont probablement 

dist incts .  Il n 'es t  pas sûr  que les mêmes  mécanismes opèrent dans les deux 

cas et que l e  quartz sec puisse se t r a i t e r  comiie cas limite du quartz humide 

en faisant  tendre l a  concentration vers O. 

2.  Dans le quartz humide sursaturé en eau un modèle microdynamique 

doit  inclure l 'aspect cinétique de l a  précipitation de l ' eau .  

3. Dans le quartz sec, nos observations montrent qu ' i l  n 'y a pas 
1 

du tout de montée même à 0,8 TF. L'étude de l a  p las t i c i t é  de ce matériau 

pur doit être abordée par l a  mobilité en glissement des dislocations c ' e s t  

à di re  par l a  nucléation et l a  propagation des doubles décrochements. 



4. La comprehension de l a  p las t ic i té  du quartz humide passe par 

l a  connaissance du ou des défauts ponctuels associés à l 'eau. Nous croyons 

actuellement que ce sont majoritairement les défauts ( ~ ~ 0 ) ~ ~ ~ ~ .  Ceci 

deaiande cependant à ê t re  é tab l i  définitivement. 

Nous proposons ci-dessous quelques hypothèses sur l e  glissement 

des dislocations dans les quartz sec e t  humide respectivement. 

IV- 4.1. Cas du quartz sec.  

Dans toutes l es  expériences réalisées à ce jour il n'a pas été 

possible d'induire une plas t ic i té  généralis&. C ' e s t  seulement en t ê t e  des 

fissures où règnent des contraintes t&s élevées que l ' on  peut créer des 

dislocations glissant sur des pet i tes  distances de l 'ordre de quelques m. 
Ces configvrations se retrouvent aussi bien par indentation à température 

ambiante que par ndéformationlr à 0,8 TF. On peut supposer a priori  que ce 

glissement s e  produit par nucléation e t  propagation de décrochements. 

IV - 4.1.1. Concentration d'éguilibre des doubles décrochements. ---- ....................... 
A l a  température T e t  sous l a  contrainte o,  l a  concentration 

d'équilibre des doubles décrochements est  donnée par : 
e 

avec GDDG = énergie de formation des doubles décrochements. P rè s  des t ê t e s  

des fissures l e s  dislocations sont en for te  densité et ne présentent pas 

de directions préférentielles. La densité des doubles décrochements es t  donc 

élevée et peut être évaluée à 0,l < CS < 0,3. En prenant près des t ê tes  des 

fissures un facteur de concentration de contrainte de 5 (soi t  a 2 25 kb e t  

ob3 - 2 eV), on en déduit alors GD= = 2,2 f 0,l  eV.  

IV - 4.1.2. Vitesse des dislocations. -------------- 
Pour l e  glissement des dislocations t ro i s  mécanismes sont envisa- 

geable~.  



1 - Les doubles décrochements sont; nucléés mais ils ne se 

propagent pas en raison de la valeur élevée de l 'énergie de l a  l iaison Si-O. 

Le glissement deq-dislocations résulte de nucléations successives de doubles 

décrochements. Les dislocations n'ont pas de directions préférentielles. 

Ce mécanisme suppose une t r è s  grande concentration de doubles décrochements 

qui devient proche de l a  valeur maxinale 0,s. Ce cas peut correspondre aux 

configurations observées près des t ê t e s  des fissures (figures 111-6 e t  111-8). 

2 - Les décrochements s e  propagent e t  s tanihilent  lorsqu ' i l s  se  

rencontrent. 

Leur mouvement es t  thermiquement activé e t  si E est  l 'énergie 

d'une liaison Si-O, l a  vitesse du décrochement est  : 

vD = b vD exp - 2E - abd 
kT (v, = fréquence de Debye r_ 10 +13 s-l) 

Ce mécanisme doit conduire à des dislocaeions rectilignes, t e l l es  

cel les  observées à quelques rim des tê tes  de fissures (figure 111-6 e t  111-8). 

3 - On peut aussi imaginer un mouvement d'ensemble de tout un 

segment de ligne compris entre deux décrochements opposés. 

d 
Ceci requiert une énergie 2E 5 pour rompre l e s  liaisons Si-O. 



Cette énergie est en part ie fournie pas le t ravai l  de l a  contrainte (égal 
2 

à ab d) e t  en partie par l e  gain d'énergîe de ligne puisque l a  ligne 

raccourcit de 2b. 

On peut essayer de comparer l e s  vitesses des dislocations résultant 

de ces deux derniers modèles. Supposons pour cela que l a  déformation locale 
-8 -1 

(près des tê tes)  so i t  10 s et qu ' e l l e  so i t  produite par une densité 

de dislocation p = 10'' cm-2. L a  vitesse de l a  dislocation est donc 

i 
Dans l e  mécanisme de mouvement des décrochements (chaque décroche- 

cet te  vitesse à la forme : ment parcourant l a  distance T ), 

Avec ob3 = 2 eV e t  & = 2,2 eV, ce mécanisme es t  possible si E -G 3,s eV. 

Dans le dcanisme chi mouvement dlensemble d'un segment de ligne, 

la vitesse de la dislocation peut s'&rire : 

-s S = b vD exp - 
kT 

a il b3 représentant l e  gain d'énergie de ligne ; l a  détermination du facteur a 

n'est  pas aisée mais l 'on  peut raisonnablement l 'estimer à 0, l  ou 0,2. Avec 

par a i l leurs  les mêmes valeurs numériques que précédemment, celà conduit à 

(2,s + 20 a)  CS + 1 = E ( e ~ ) .  Avec a = CS = 0,2 il faudrait que E so i t  

< 2,3 eV. Avec a = C S  = 0,1, E < 1,s e V  e t  avec a = 0 , 1  CS = 0 , 2 ?  

E < 2,2 eV. 

S i  l e s  valeurs a ins i  proposées de a e t  c sont raisonnables, alors 

ce mécanisme conduit à une valeur de l a  vitesse plus lente que l e  mécanisme 



précédent. ( ~ o t o n s  qu'une valeur de E de l 'ordre de 4 e V  est  acceptable 

comme énergie de l a  liaison S i 4  dans l e  coeur des dislocations). 

I V  - 4.2. Cas duquartz humide. 

N a i s  avons w au paragraphe précédent que les défauts (2H20)si02 

créent un s i t e  privilégié de nucléation des doubles décrochements e t  abais- 

sent leur énergie de formation. P a i r  le mouvement des dislocations nous 

pouvons à nouveau envisager deux cas : 1) l e s  défauts (2H 0) 2 Si02 sont f ixes 

2) les défauts sont mobiles. 

I V  - 4.2.1. Défauts ---- (2H20ISio2 f ixes .  

Soit une ligne de dislocation avec en moyenne un défaut (2H 0) 2 Si02 
toutes l e s  distances d. Certains de ces défauts sont des s i t e s  de nucléation 

des doubles décrochements dont l a  concentration est donnée par : 

%Dh es t  l 'enthalpie de formation d'un double décrochement en présence 

d'un défaut (2H20)Si02. Ce terme doit  ê t re  nettement plus pet i t  que son homo- 

logue %E dans l e  quartz sec. 

S i  & est suffisamment pet i t  ( e t  u relativenent important) 
b b  

G D D ~  - 5b3 es t  voisin de O et alors ch 2 3. - est  sans doute très 

inférieur à l a  concentration - - l inéaire en défaut ( 2 ~ ~ 0 ) ~ ~ ~ ~  du c r i s ta l ,  

so i t  << 3/ H 
[C ( 2 ~ ~ ~ ) ~ ~ ~ ~  ] = 0,06 pair une concentration de 800 ppm (-). Si 

L e s  doubles décrochements sont donc très éloignés e t  l e  mouvement 

corrélé $'un segment de ligne (entre deux décrochements) n 'es t  pas possible. 

Le mouvement de l a  dislocation se produit par propagation des décrochements 

e t  l ' on  a : 

2E - a b  3 
b vd = 2b ( a vD) exp - 

kT 



-6 -1 9 -2 Enprenant y = 5 . 1 0  s , ~ = 1 0  cm O = 2,s kb, 

kT = 0,07 eV ( T  2 ~ O O O C ) ,  on obtient E = 1 eV ce qui est  beaucoup trop 
l 

faible. La valeur plus réaliste de E = 4 eV donnerait = 1 0 ~ ~ '  s-1 ! 

les  défauts ( 2H20 ) sioz ne sont donc pas fixes. 

I V -  4.2.2. --- Défauts (2H20Içio2 mobiles. ----- 

Dans ce cas l a  densité de défauts sur une ligne de dislocation va 

dépendre de l'énergie d'interaction défaut-dislocation, de l a  diffusivité 

de ces défauts et  de l a  concentration ini t ia le .  L'énergie d'interaction étant 

inconnue, il est impossible d'évaluer la  concentration des doubles décroche- 

ments. On peut simplement supposer qu'elle peut être beaucoup plus élevée que 

l a  valeur estimée au paragraphe précédent (on peut prendre d = 2 à 4b par 

exemple). Trois cas sont alors à considérer pour l e  glissement des dislocatior 

1. Le glissement serait dû à l a  propagation des décrochements l 'un 

vers 1 'autre jusqu' à 1 ' anihilation. On obtient alors : 
e, 

soit  une vitesse de déformation plastique au plus égale à 10 -44 .-l Pour 

d = 2b, E = 4 eV e t  les  valeurs expérimentales précédentes. 

2. On considère l e  mouvement corrélé des segments de dislocations 

compris entre deux décrochements opposés. Celà conduit à : 

qui avec l e s  valeurs précédentes donne +L 10 -70 s-l ! 
Y - 

Ce mécanisme n'est  donc pas non plus réaliste. 



3. Le coeur de l a  dislocation est entièrement saturé par l 'eau 

et; alors  l 'énergie des l iaisons à couper pour propager l e s  décrochements 

est très inférieure au 4 e V  envisagk précédemment. 

La vi tesse de déformation est a lors  : 

Avec les valeurs expérimentales précédentes El 2 1, l  eV.  La présen- 

ce d'eau dans le coeur devrait donc avoir pair  e f f e t  de diviser par un facteur  

4 l 'énergie de l a  l ia ison Si-û. 

C e s  tentat ives d'élaboration de modèles microdynamiques montrent 

les di f f icul tés  que l ' on  rencontre dans l a  compréhension de la p l a s t i c i t é  

du quartz. Dans le quartz sec, en l'absence de données expérimentales f i ab les  

concernant l a  duc t i l i t é ,  il est actuellement vain de proposer un modèle micro- 

dynamique sat isfaisant .  Dans l e  quartz humide, il semble que les résu l t a t s  

de déformation plastique sont insuffisants pour l 'obtention d'un modèle sûr. 

D e  nouveaux travaux sur l a  nature du défaut ponctuel associé à l ' eau ,  sur 

sa diffusivi té ,  sur l a  cinétique de précipitation sont indispensables pour 

a l l e r  plus avant. 









C O N C L  U S 1  O N  

Lorsque ce t r ava i l  a débuté, il était conrnunément acimis que 

l a  connaissance des propriétés de déformation plastique du monocristal 

synthétique é t a i t  de première importance pour comprendre l a  déformation 

des quartz naturels. Devant les grandes d i f f  iniltés à déformer des quartz 

synthétiques anhydres, il é t a i t  aussi généralement adsnis que l a  déformation 

expérimentale de quartz synthétiques humides devait  permettre l 'obtention 

de l o i s  rhéologiques extrapolables aux conditions des déformations géolo- 

giques. 

Ce t r ava i l  m e t  en lumière les limitations de t e l l e s  extensions 

des résul ta ts  expérimentaux aux quartz naturels. En e f fe t ,  si l e s  quartz 

synthétiques humides presentent l'avantage de simplifier considérablement 

l e  t r ava i l  expérimental, ils ont en revanche l a  propriété &nante de se 

déformer essentiellement dans des conditions hors d'équilibre. 

L'évolution continue du contenu en eau de ces cristaux au cours 

de l a  déformation ne permet-pas d'obtenir des régimes de déformation sta- 

t ionnaire et par conséquent in te rd i t  une connaissance des propriétés intrin- 

sèques de déformation plastique du quartz. De plus, dans ces donditions, l a  

simultanéité de nombreux phénomènes (glissement-montée-précipitation. . . ) 
ne permet pas des interprétations f iables  des données quantitatives. Tout 

ceci  rend compte des grandes dispari tés  des valeurs numériques proposées 

par les différents  auteurs qui ont t r ava i l l é  dans ce domaine. 

Mais l ' i n t é r ê t  de ce t r ava i l  ne réside pas uniquement dans ce t t e  

conclusion négative (cependant riche d'enseignements). 

NOUS avons, grâce à des observations minutieuses de microscopie 

électronique, caractérisé les systèmes de glissement (plans de glissement 

et vecteurs de Bürgers). C e  t r ava i l  n 'avai t  jamais é t é  mené à son terme en 



raison des di f f icul tés  d1 observation du quartz en microscopie électronique. 1 

Nous avons montré de plus que ces glissements sont en général 

multiplex. Enfin, nous avons pu préciser l e s  points particuliers suivants : 

1 - La solubi l i té  de l ' eau dans l e  quartz es t  t r è s  fortement 

dépendante des conditions de température e t  de pression. 

2 - Dans certaines conditions (T, ;, [OH], pc) l a  déformation 

plastique es t  contrôlée par l a  f r i c t ion  de réseau. C'est en part iculier  

l e  cas pour l e s  faibles déformations. L'eau présente sous forme du défaut 

ponctuel ( 2 ~ ~ 0 )  Si02 crée un s i t e  privilégié de nucléation de double décro- 

chement sur une ligne de dislocation. Ce modèle complète l e  modèle i n i t i a l  

localisé de G r i g g s .  

3 - Sous l ' e f f e t  de l a  précipitation inévitable de l 'eau au 

cours de l a  déformation (en l'absence de pression de confinement), l e s  

mécanismes de l a  déformation plastique évoluent. Le régime de Peierls es t  

relayé par un régime où l a  restauration devient prépondérante, même à basse 

température. 

4 - La baisse du contenu en eau du c r i s t a l  conduit à un régime 

de fo r t  durcissement conduisant à l a  rupture, l e s  dislocations ne se propa- 

geant plus dans un quartz de plus en plus sec. 

Ce t rava i l  ouvre l a v d e  à de nouvelles recherches. Il semble u t i l e  

de poursuivre 116tude du quartz sec. Ceci nécessite des expériences de défor- 

mation à t r è s  hautes températures (> 1300°C) sous pression de confinement. 

Ce domaine es t  actuellement à peu près inexploré. 

Le t rava i l  sur l e  ramollissement par l 'eau,  ne peut se  poursuivre 

de façon fructueuse que dans des conditions d'équilibre, c ' e s t  à dire,  l à  

encore, par des expériences sous pression de confinement. De façon plus ponc- 

tuel le  enfin, d m  domaines doivent ê t re  abordés concernant l e  rôle de l ' eau 



1) l e  rôle de l ' eau sur l a  montée des dislocations que nous n'avons f a i t  

qu'entrevoir. Une connaissance rigoureuse de ce  phénomène permettra d1abor- 

der l e  problème des déformations géologiques. 2 )  Enfil il conviendra de 

cerner plus précisément l e  rôle de l ' eau dans son aspect localisé ou délo- 

calisé. Sur ce point, un interessant t ravai l  théorique e s t  à poursuivre. 

Cette étude ouvre donc l a  voie à des prolongements intéressants 

tout aussi bien l e  mécanicien, l e  spécialiste des matériaux e t  l e  physicien 

du solide. 
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Coupe ( O  O O 1) 

Coupe (1 O i 0 )  Coupe à 5 2 O  de 

( O  O O 1) proche  de  (1 O 1 2 )  

Annexe 1. Quelques  coupes  du r é s e a u  r é c i p r o q u e .  





Annexe 3.1. Angles entre les plans (hlklilkl) et (h k i k ) . 
2 2 2 2  



1 
Annexe 3.2. Valeurs de d, d,  IF^ 1 2, Sg pour quelques (hikg) . . 



Annexe 4.1. Projection stéréographique du quartz, pôle (O O O 1) 
(demi-sphère supérieure). 



Annexe 4.2. Projection stéréographique du quartz, pôle (1 O i O). 
(demi-sphère supérieure) . 





Annexe 4.4. P r o j e c t i o n  s té réographique  du q u a r t z ,  pô l e  (1 O i 1). 
(demi-sphère s u p é r i e u r e ) .  



Ahnexe 5. 

Angles et distances entre atomes de silicium 

Quartz B .  

Considérons 5 atomes de silicium selon le schéma de la figure. Nous 

choisissons un système d'axe de façon à simplifier les calculs. 

1. Angles entre atomes et silicium. 

Soient 1, 2,  ... 5 les atomes. 

Dans les axes choisis, ils ont 

pour coordonnées. 

C avec X = -  4XL-9 
# COS 8 = - 

a 
4X2+9 

2 
II 11 4X -9 

I cos 8' = - 8 = 8' = 108O 
4X2+9 

11 II 9-8X 
2 

t COS 8" = - 8" = 910 
2 (9+4X2) 

tg 11 9-8X 
2 

I COS ettl = 8llt = 811 = 910 
2 

2(9+4X ) 

II II , COS 8'"' = -9-8XL e r l l l =  1320 
2 

2(9+4X ) 



Valeurs à comparer avec l a  valeur 8 = 10gO des angles des l i a i sons  dans 

l 'hybridation sp 
3 

2. Distances entre atomes de si l icium. 

Dans l a  fau te  associée à l a  macle du Brési l ,  ces angles gardent l e s  mêmes 
+ 

valeurs, l ' o rd re  des atomes Btant seulement modifié. (Ainsi (34.35) 

devient 91° e t  (A ,$ )  devient 132O) 



Annexe 6. Variation des cornpliances en fonction de la température à la 
pression normale. Compilation non publiée due à J.M. Christie 
(U.C.L.A) . 



Annexe 7. 

Etude des sous-joints. 

Compte tenu du grand nombre de systèmes de glissement du - - - 
quartz (de vecteurs de Bürgers a, c e t  <c+a> ) de t r è s  nombreux 

sous-joints peuvent ê t re  construits,  tous déduits de l a  f o m l e  de - 
Frank Zbi = (Fnü )e  (voi r  par exemple [911 ).  

L'étude déta i l lée  de ces sous-joints dans le cas du quartz 

(en se limitant aux glissements de vecteurs de Bürgers a e t  c )  a été 

abordée dans [92 1 , Il en ressort que, partant de dislocations de dis- 

semient ( l a  montée étant toutefois nécessaire pour permettre une bonne 

o r , d sa t i on  de l a  sous-structure), il est possible de construire des 

sous-joints à : ( 1) une famille de dislocations. On a a lors  des parois 

de flexion. (2) deux familles de dislocations paral lèles  (on a alors  des 

parois de flexion) ou sécantes (on a a lors  des parois de torsion. D a n s  ce 

cas l a  normale au plan du sous-joint n ' e s t  pas déterminée de façon univoque 

comme dans les cas précédents. Ces sous-joints sont dits "f lexiblesn)  . 
(3) t r o i s  famille de dislocations. L e  seul cas possible es t  consituté par 

les t r o i s  familles de dislocations a vis  constituant une paroi de torsion 

dans (0001). 

C e s  différents  s a s - j o i n t s  sont résumés avec leurs  grandeurs 

caractéristiques dans l e  tableau A-7. 

L'observation de lames minces issues de quartz naturels déformés 

confirme: l 'existence de ces sous-joints prévus théoriquement par l a  f o d e  

de Frank. La f igure A-7 représente quelques uns de ces sais-joints issus 

de roches. a b et c : quartz de St  Paul l a  Roche, d quartzi te  de Galice - 
Espagne. 



TABLEAU A . 7 .  C a r a c t é r i s t i q u e s  des  sous - jo in t s  formés de d i s l o c s t i o n s  à e t  f. 
Lorsque l e s  l i g n e s  de d i s l o c a t i o n s  s o n t  p a r a l l è l e s ,  %fi. - 
Dans l e  c a s  c o n t r a i r e  R; e s t  ind iqué .  - I - 
v = normale au p l an  du sous- jo in t  u  = axe de  r o t a t i o n  
Ri = d i r e c t i o n  des  l i g n e s  de l a  ième f a m i l l e .  Fi. = normale 
au p l a n  de g l i ssement  de l a  ième f a m i l l e  pi = h e n s i t é .  



Figure A-7. Sous-joints de dislocations a) à une famille, b) à 2 familles 
c) à 3 familles de dislocation. (a- b- c- lames minces issues 

du quartz de St Paul La Roche - Périgord). d) exemple de sous- 

joint flexible (quartzite de Galice). 



Annexe 8. 

Energie  é l a s t i q u e  des d i s l o c a t i o n s .  

1. Généralités. 

Du point de vue de l a  mécanique des milieux continus une dislo- 

cation est une singulari té  l inéaire de longueur inf in ie  à laquelle carres- - 
pond un champ de déplacement u et par conséquent des champs de contraintes 
- - & - 
a et de déformation E . Il lui e s t  donc associée une énergie élastique 

- - - W = q  u .Ë dV, V représentant le volunie du c r i s t a l .  N o u s  avons-déter- 
v 

miné l e s  variations de ce t t e  énergie en fonction de l 'angle 8 que f a i t  l a  

l igne de dislocation avec l e  vecteur de Wïrgers. L'existence de minima t r è s  

marqués sur les courbes ~ ( 8 ) ,  des énergies prohibitives ou des i n s t ab i l i t é s  

peuvent donner des indications sur les directions préférentielles. Nous avons 

tenu compte dans ces calculs des e f f e t s  piezoéledriques et des charges de 

coeur éventuelles. Ces deux contributions sont tout  à f a i t  négligeables 

devant l a  par t ie  purement élastique, l e s  résul ta ts  présentés ci-dessous se  

réfèrent donc uniquement au terme élastique. La méthode de calcul employée 

est identique à ce l l e  développée par Eshelby e t  a l .  E931 e t  généralisée au 

cas des cristaux piezoélectriques par Kosewich et Pastour [941 e t  Faivre e t  

Saada [ 95 1 . 

C e s  énergies ont é t é  calculées pour les dislocations de vecteur - - - 
de Bürgers a ,  c e t  a+c glissant respectivement dans (0001), { 10T0) , {10111 - 
pour les a, { 10T01 e t  { 11201 pour l e s  c et { 10101 e t  11 122 1 pour l e s  - 
cta .  Les constantes élastiques (a ins i  que les autres propriétés physiques) 

+ 
subissent une foi-te discontinuité au voisina* de l a  t rans i t ion  u + 8 (voir 

annexe 6 l e s  variations des compliances élastiques avec T ) .  Il é t a i t  donc 

intéressant de voir l ' influence de l a  température sur ces énergies. Nous avons 

donc f a i t  des calculs correspondant aux températures T = 2S°C, 57Z°C, 5800~ e t  

627OC. Cette étude complète donc ce l l e  de Heinisch e t  a l .  [ 96 1 . Les valeurs 

des constantes élastiques u t i l i sées  sont les suivantes (en MPa) : 



2 .  Résultats. 

1. Dislocations a (0001 ) . ------------- 
Les courbes obtenues sont représentées sur l a  figure A-81. 

A l'ambiante, l 'énergie e s t  quasiment indépendante de l 'orientat ion de l a  

ligne. Lorsque l a  température c ro î t ,  l a  position vis  garde une énergie 

visiblement constante. Par contre, un minineun apparait à haute températm 

pour l 'orientat ion coin. Ce minimum décroît jusque vers 600°C, puis sous 

l ' e f f e t  des changements de signe de c12 e t  c ce mininnun devient un 
13 ' 

maximum. L'écart entre extrema, à une température donnée es t  au plus égal 

à 30 %. Ces premiers résultats  n'indique& aucun argument laissant prévoir 

l e s  directions préférentielles à 60° du vecteur de B ü r g e r s  observées en MET. 

Leur existence es t  donc l i é e  à des configurations de coeur. 

2. Dislocations contenues dans les plans {10?0) . ............................. 
2 

On a tracé sur l a  figure A-82 le terme kb ( O )  pour l e s  - 
dislocations 2 (courbe 1 ) , c (courbe 2) e t  a+c (courbe 3), contenues dans 

{ 1010 1 .  Les énergies des dislocations 2 e t  sont voisines. L ' énergie des - 
es t  environ 25 % siipérieure à ce l le  des a e t  pour chacune d ' e l l es  l e s  effet ,  - 
d'orientation ne dépassent pas 20 %. L'énergie des a+c est  par contre beau- 



F i g u e  A - 8 1 .  Energie é last ique par unit6 de longueur des dis locations 
a basales à différentes  tepératures  . 

2 -10 8 = 0 posit ion v i s ,  8 = 2 posit ion coin,  Kb en 10 J / m .  



Figure A - 8 2 .  Energie élastique des disi$cations contenues dans - f1010l. 
. T = 25OC. 1 - dislocaticn a 2 - dislocation c 3 - dislocations - 
a+c. Pour 1 2 e t 3  8 = 0 position vis 9 = t / ~  position coin. 
4 - dislocation c+a. 8 représente l'angie de  l e .  ligne avec L'axe - 
c. 5 - somme des énergies aes dislocations a et c (9 représente 
l'angle des lignes avec l'axe c) . 



coup plus élevée, environ deux f o i s  plus grande, pour un vecteur de - 
Bürgers 1 , s  f o i s  plus important. Pour les Zi et pour les c l a  posi- - 
t ion  coin est énergétiquement favorable, a lors  que pour les c+a c'est 

l 'or ienta t ion  vis .  La microscopie électronique révèle effectivement des - 
a coin, mai s  les c sont -à l ' in tersec t ion  avec les plans pyramidaux - 
(à 48O du vecteur de ~ ü r g e r s )  114, 331. Qmnt aux c+a, nous n'avons 

aucune évidence de telles dislocations dans ces plans. 

En faisant  l a  somme des énergies des dislocations a et C 
paral lèles  on obtient l a  courbe 5 (1 'angle 8 e s t  alors  1 'angle entre 

l a  ligne et 1 'axe ë) . En comparant ce t t e  courbe avec l a  courbe 4 ( iden- 

tique à 3 m a i s  décalée de 480) on voit  que pour des angles compris entre - 
90 e t  1800 l a  décomposition d'une dislocation c+a en deux dislocations 

paral lèles  a e t  c doit  se produire spontanément. Pour un angle de l a  - 
ligne avec 1 ' axe c inférieur à 90°, l a  recombinaison d'une e t  d'une c - 
en une c+a es t  au contraire favorable. Ce résul ta t  théorique n 'a  reçu 

aucune vérification expérimentale. 

Pour les dislocations à e t  c les e f f e t s  de température condui- 

sent aux mêmes conclusions que pair  l e s  dislocations 2 basales. L t énergie 

des v i s  subit  toutefois de plus for tes  variations et les écarts  en t re  v i s  

et coin sont plus marqués ( î igures A-83 et A-84). Lorsque l e  glissement 

n ' e s t  plus contrôlé par l a  f r i c t ion  de réseau, l a  t r è s  f o r t e  augmentation 

de l 'énergie de ligne entre 580 et 627OC devrait induire une augmentation 

de l a  contrainte d'écoulement. C e  dernier e f fe t  que nous avons jusque l à  

associé à l a  précipitation de l ' eau  pourrait donc ê t r e  en part ie  dû à des 

e f f e t s  élastiques. 

3. Dislocations contenues dans les plans (11203 . --------------------------- 
C e  sont pour ces dislocations que les e f fe t s  de températures sont 

les moins marqués, (f igure A-85), m a i s  les courbes obtenues ne rendent pas 

compte des directions préférentielles à f 38O du vecteur de Biirgers obser- 

vées en MET ( f iwre 111-2 5, paragraphe 111-3.2.2 ) . En canparant ces  courbes 



- 
Fiaure A-83. Dislocations a (10101. Effet de la température sur L'énergie 

élastique par unité de lo9gueur de ligne. 
@ = O position vis Q = 5 - position soin, Kb en 10-~O~/rn. 



Figure  A-84.  Dis loca t ions  2 113101. lffet de La fempérature sur i'énerpie 
é l a s t i q u e  pa r  u n i t é  de longueur de  l i g n e .  
B = 0 p o s i t i o n  vis, 8 = : p o a i t i c n  co in .  ~b' en 10-IO~/m. 



- 
à cel les  de l a  figure A-81 pour les dislocations a basales, on voit  - - 
que l 'énergie des a est toujours plus fa ib le  que ce l les  des c .  On 

s 'a t tendra i t  donc que dans l 'o r ienta t ion  d'éprouvettes de déformation - 
so l l i c i t an t  également l e s  glissements a basal et ( 1120) (orientation 2 )  - 
la nucléation de boucles a s o i t  plus fa ib le  que ce l l e  des c .  On constate 

cependant en MET que ces deux systèmes de glissement sont présents quelle 

que so i t  l a  température. 

4. Dislocations contenues dans les plans (1011 1 et { 11221. 
-------------------------------------------A-- - 

L e  calcul montre que les dislocations a 1 loi1 1 et <a+c> 11 122 1 

sont les plus sensibles aux e f f e t s  d ' orientation (figure A-86) . Les diff  é- 

rences entre extréma sont de 1 ' ordre de 50 %. Toutefois, nous n t  avons pas 

observé de directions préférentielles pour ces dislocations. N o u s  ne pouvons 

donc pas donner de just i f icat ions expérimentales à ces résul ta ts  de calcul. 

Les directions préférentielles observées ne correspondent à des - 
minima d'énergie de ligne que dans le cas des disiocations a prismatiques. 

L e s  orientations préférentiel les  sont donc plus probablement associées à des 

configurations part icul ières de coeur. Il pourrait a lors  s ' ag i r  de dissocia- 

t ions hors du plan de glissement ou de reconstruction de coeur connne dans 

le cas du silicium [ 991 . 

En ce qui concerne l e s  dissociations hors des plans de glissement, 

nais ne sommes pas parvenu à trouver des fautes de fa ib les  énergies ce qui 

rend ce mécanisme t r è s  peu probable. La reconstruction de coeur est donc 

finalement l e  processus le plus réa l i s te .  L e  gain d'énergie associé aux 

recouvrements des orbi tales  des l iaisons pendantes minimise de façon très 

signif icat ive 1 ' énergie de ligne (M. Lannoo, C d c a t i o n  personnelle) . 
Ce point doit  toutefois être exploré plus profondément pair obtenir une 

réponse définitive. 



2 Fipure A-85. Dislocations C (1120). Effet de la température. Kb en 10-'O~/rn. 
8 = O position vis, 8 = 5 position coin. 

Figure A - 8 6 .  Energie élastique des dis ocatians a {10~01 (courbe 1) et c=> fi1221 3 (courbe 2 )  T = 25OC, Kb en 10'~O~/rn. 



Annexe 9. 1 
Observation des dissociations . 

Nous avons proposé dans le  chapitre II des structures de coeur 

possibles pour les dislocations dissociées. Ces dissociations, si  elles 

existent, se produisent dans l e s  plans de glissement supposés, c ' e s t  à 

dire que ce sont des dissociations glissiles. Pour certaines directions 

des lignes (coin pour les a prismatiques, à caractère 60° pour les 

dislocations basales) l a  dissociation en deux par t ie l les  colinéaires conduit 

à des fautes supposées de faible énergie. 

L'observation directe en MET de ces dissociations est rendue très 1 
1 

d i f f i c i l e  du f a i t  de l ' i r r ad ia t ion  et a donnée l i eu  à controverse. Nous 1 
l 

allons discuter brièvement ces problèmes d'observation des dissociations. 

Nos observations de microscopie électronique révèlent de nombreux 

contrastes doubles pour les dislocations (voir figure 11-26). Ces contras- 

tes doubles apparaissent après quelques-.minites d'exposition sous le  fais-  1 
ceau. L'irradiation é largi t  ce dédoublement du contraste m a i s  f i n i t  par 

rendre les clichés inexploitables. Pour obtenir des images sat isfaisantes 

nais avons dû u t i l i s e r  un porte-objet chauffant, ce qui minimise les dégats 

d ' i rradiat ion par recombinaison des paires de Frenkel créées sous l e  faisceau, 

Nous avons interprété les images doubles observées comme &sultan6 

de l a  dissociation des dislocations selon le  modèle rappelé ci-dessus. C e  

point de vue a é t é  contesté par plusieurs auteurs, (Cherns et a l .  [ 97 1 . 
Carter et Kohlstedt [98I) .  Par image directe du réseau pour l e s  premiers 

ou par méthode classique en faisceau fa ib le  pour les seconds, ces auteurs 

concluent à l a  présence d'un cylindre amorphe entourant l a  ligne de disloca- 

t ion  e t  ils associent le contraste double au champ élastique crée par ce t t e  

zone amorphe (dans ce cas, l e  contraçte double devrait persister  avec l e s  - - 
conditions d'extinction g.b = 0) . 



Nous avons donc été amené à une observation plus minutieuse 

de ces Ynages doubles. Nous avons observé des dislocations dans leur  

plan de glissement et dans un plan perpendiculaire à celui-ci. Dans 

l'hypothèse d'existence d'un cylindre amorphe, le même contraste double 

devrait exister dans ces deux types d'observations. L e s  images obtenues 

sont reportées sur  les figures A-91 et A-92. La succession d'images de 

l a  figure A-91 correspondant au plan de glissement, montre l'écartement 

progressif des deux pics de contraste sous l ' e f f e t  de l ' i r r ad ia t ion  et 

finalement l 'appari t ion d'une zone amorphe à l ' endroi t  des dislocations. 

Par contre, une séquence identique d ' i rradiat ion sur  une lanie perpendicu- 

l a i r e  au plan de glissement conduit à un contraste différent.  Nous n'obser- 

vons jamais deux pics de contraste e t  ne mettons pas en évidence de zone 

amorphe comme dans l e  plan précédent. L e  contraste est évanescent., c e  que 

nom interprétons par l e  glissement des lldislocationsll jusqu' à leur so r t i e  

de l a  lame (figure A-92). 

Cette expérience ne permet pas de prouver la  dissociation des 

dislocations. L e s  deux pics de contraste observés ne correspondent - proba- 
a blement pas aux deux par t ie l les  de vecteurs de Bürgers 2, mais par contre 

il ne semble pas que l'hypothèse du cylindre amorphe entourant l a  ligne puisse 

être retenu. L e  problème des dissociations des dislocations du quartz reste 

donc ouvert et une caractérisation complète des part iel les ,  si e l l e s  existent,  

est fortement compromise par l ' i r r ad ia t ion  sais le  faisceau électronique. 



Figure A-91. Succession d'images montrant ltélarg 
sement du ruban sous le faisceau éle 
tronique et l'apparition d'une zone 
amorphe à l'endroit des dislocations 
Lame (1 O ï O). Plan de glissement. 

a b c 
Figure A-92. Succession d'images sous irradiation croissante vue perpendi- 

culairement au plan de glissement. Aucun contraste double. 
Pas de zone amorphe. Les dislocations sortent de la lame. 
Lame (1 1 2 O). 
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