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CHAPITRE I

INTRODUCTTION

Les pyroxénes présentent une gamme de compositions fort étendue
accompagnée d’'un riche polymorphisme. Il en résulte un grand
nombre de possibilités de transformations de phases a 1'état
solide lors de changements de température et de pression'
(exsolutions, transformations martensitiques, transformation
ordre-désordre... ). Les microstructures résultantes,
microstructures de déformation (telles que(densité et topologie
des dislocations résiduelles, taille de grain, systémes de
glissement activés) ou les microstructures liées aux
transformations de phase (répartition et composition des
précipités, orientation des joints de phase) poertent donc des
informations nombreuses sur le passé thermomécanique des
roches, qu’il est intéressant de décrypter. Pour cela il est
évident qu’'une double étude doit &tre menée. D'une part une
analyse des diverses microstructures rencontrées dans des
pyroxénes naturellement déformés et d’autre part des essais en
laboratoire permettant de trouver quelles conditions
thermomécaniques peuvent engendrer ces micrestructures. A
pPriori, on pourrait &tre tent& de penser gque, concarnant ls
manteau supérieur, ces études devraient plutdt 8tre menéez =ur
1’olivine, qui en est le constituant principal. Cependant la
structure cristallographique de 1’o0livine et ses propriétés de
recristallisation dynamique sont telles que ce minéral ne
conserve que tres peu de "mémoire" des événements tectoniques
anciens. Les microstructures de 1’clivine reflétent bien la
derniére étape, c’'est a dire le dernier événement tectonique,
tandis que les pyroxénes superposent des traces de divers
événements qui ne sont pas contemporains les uns des autres. On
peut donc a long terme reconstituer une partie de 1'histoire
des roches mantellaires par 1’étude de leurs divers minéraux

constituants.



Cette étude se présente donc comme l’une des contributions a la
connaissance des défauts de réseau dans les pyroxénes : défauts
crées par des déformations naturelles dans des conditions de
température, de pression de confinement et de vitesse de
déformation mal connues, et par des déformations expérimentales
dans des conditions bien mieux établies mais avec des vitesses
de déformation d’ordres de grandeur plus élevés que les
vitesses de déformation naturelles. La comparaiscn entre les
deux types de déformations exigerait donc, pour pouvoir €&tire
pleinement quantitative, la connaissance des lois permettant
l1’extrapolation des résultats expérimentaux aux vitesses de
déformations beaucoup plus faibles. De telles lois ne sont pas
encore bien établies et il ne faut donc pas encore espérer
pouvoir tirer des conclusions géologiques précises des
observations rapportées dans ce mémoire. De telles affirmations
seraient hautement spéculatives et donc par la méms
criticables. Nous nous en sommes délibérément abstenus. I1 ne
nous a cependant pas échappé que nos observations soulévent des
problémes d’ordre géologique ou géophysique. Ceux—-ci sont donc
simplement indiqués et nos résultats comparés 4 d’autres

résultats obtenus antérieurement.



CHAPITRE I1I

CRISTALLOCHTIMNIE DES PYROXENES

I1.1- Introduction

Le terme de pyroxéne regroupe des silicates de compositions
trés variées, mais dont les structures présentent une
organisation caractéristique trés similaire, batie =sur de=

chaines simples de tétraédres (S5i0a).

On peut décrire la structure cristalline d'un matériau de
diverses maniéres. Nous adopterons ici un point de vue
cristallochimique adapté A notre probléme, A savoir la
prédiction des systémes de glissement. On mettra donc en
lumiére 1*aspect stérique (enpilement d’ions) et on
s'intéressera également A4 1’intensité des liaisons entre les

divers atomes.

I11.2- Modélisation de la structure des silicates

Dans les silicates, les liaisons entre atomes sont "iono
covalentes", c'est 4 dire qu’elles ne sont ni purement ioniques
ni purement covalentes. Ainsi lorsque 1’on cherche a
interpréter les propriétés cristallographiques physiques,
chimiques ou mécaniques des minéraux a partir des
considérations structurales, on peut €tre amené A& considérer
nos cristaux soit comme un assemblage plus ou moins compact
d*ions, soit comme un assemblage d’entités tétraédriques et
octaédriques. On wutilisera 1l'une ou 1l’autre de ces deux

approches selon les problémes a4 étudier (structure de coeur,

dissociation, mobilité des dislocations).

% La modélisation ionique d’'un silicate consiste a4 décrire le

cristal comme un empilement presque compact d’anions 0=



dans lequel les cations (dont le rayon ionique est plus faible
que celui des 02~) occupent dez gite= intersticiels. Dans un
sous-réseau anionique compact, les sites interstitiels sont
tétraédriques ou octaédriques et 1’on compte un site
octaédrique et deux sites tétraédriques par anion. En général,
on peut supposer que le glissement et la dissociation des
dislocations se produiront dans les plans denses du sous-réseau
anionique qui ainsi gouverne les propriétés mécaniques. Le
sous-réseau cationique impose la symétrie et les parametres
cristallins, donc également le vecteur de Burgers des
dislocations.

% L'autre modélisation consiste a4 décrire la structure a partir
des sites réels occupés par les cations. Ces sites (qui
correspondent aux sites interstitiels du sous-réseau anionique
précédent) sont inscrits entre les anions qui entourent les
cations dans la structure réelle. Les cations forment avec
leurs oxygénes premiers voisins, des liaisons fortes et
dirigées assimilées 4 des liaisons covalentes. Il s’agit donc
d’ensembles trés rigides qui sont en général des tétraédres ou
des octaedres. Ces entités sont organisées de fagon & respecter
les directions des liaisons, et la structure n’est en général
pas compacte. Le glissement facile des dislocations se produit
dans des plans tels gque les entités en question ne sont pas
rompues. Il en résulterait, sinon, une forte friction de réseau

s'opposant au mouvement des dislocations.

X La régle de Pauling prédit la coordinance du site occupé par
un cation donné en fonction du rapport des rayons ioniques
r./ra (C=cation, a=z=anion).

. Pour 0,225<r./r.<0,414, le cation occupera un

site tétraédrique.

. Pour 0,414<r./r.<0,732, 18 cation occupara un

site octaédrique.

. Pour ro/r.>0,732, le cation occupera un zite de

coordinance 8.



Ainsi Si** (re:**=0,39 A et ro=—=1,32 A) =e placera
en site tétraédrique. L'ion Al®* (ra.,®*=0,57 A ) avec un
rapport Tra1®*v/ro=®"=0,43, pourra se placer en site

tétraédrique ou octaédrique.

I11.3- Les pyroxénes parmi les silicates

Les silicates sont classés en fonction de 1l’arrangement des
tétraédres (Si04). Lez pyroxénes appartisnnent au groupe des=
silicates & chatnes infiniez de tétraédres, ou inosilicates .
Dans les pyroxénes, chaque chatne (Si0Os)e &St formée par la
répétition d’un motif élémentaire composé de deux tétraédres

(Si04) azZsocié= par un sommet.

I11.4- Descriptiocn ionigue

Le sous-réseau anionique presque compact correspond, sScit a4 un
réseau cubique face centré, soit & un empilement hexagonal
compact. Considérons le cas d'un sous-réseau anionique CFC. La
figure la présente le schéma classique de 1’empilement des
plans denses (1ll)gme d'ionz 02~ =uivant l'alternancs

...ABCABCA... Les sites tétraédriques et octaédriques forment
respectivement les "couches" «,8,Y et a,b,c . Sur la figure 1b
on n'a représenté que les couches tétraédriques et octaédriques
qui ne sont pas vides dans un pyroxéne. On obtient alors une
alternance .de couches octaédriques et de doubles couches
tétraédriques partiellement occupées par les caticns: 2/3 de
sites tétraédriques et 1/3 des sites octaédriques de chacune de
ces couches sont inoccupés, ce qui correspondrait a4 une formule

structurale (M1 [(T10s.

La distorsion du sous-réseau anionique et la position des sites
octaédriques occupés par rapport aux sites tétraédriques impose
une distinction entre deux types de sites octaédriques M; et
M=. Le =zite M= peut d'ailleurs &tre suffizamment distordu

pour passer de la coordinance S A4 la coordinance 8. On obtient
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- - - a
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____________ B
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Fig. 1la Fig. 1b
Figure 1: Description ionique
la: empilement des plans denses (111) dans wun  réseau compact

1b:

CFC
A,B,C: plans (111)
a,b,c: couches de sites octaédriques

a, B,V: couches de sites tétraédriques

empilement compact d’ions 0~ dans lez pyroxénes
Si®* en po=ition tétraédrique

M., Mz en pozition octaé&driqus



Tableau 1: distribution des cations dans les sites T, M. et M.

ome coudf coen

gia~
Al =+ ALl =~
Fe=+ Fe®v
Ti=~
Cir ==+
VS
Ti=~*
Sc=
Zn=*
e~
Mg=~ Mg=~
Fe=+ Fa=*
Mn=~ M=~
Ca=+
Na=~+
i~




Tableau 2:

Pour chaque site,

Le cation substituant est indiqué (R)

substitutions.

R est un élément du tableau 1.

Site M2 M, T Exemples Noms, remaroues
normal R2+ | g2+ IR
substitution (1) | (R*) | (™% R+ Na*-Aj3+
Na*-Fe™*
Ma*-Cr3+
Na+-Ec™
substitution (2} [ (") H;;(Ri;) 2Re* Na‘-Ti;; 3 titre de curigsitsél
substitution (3) [R2* (R3+} (F®*) e~ AL Sr-A1 3+ substitution de Tschermak
FaS*-pj>
Cr3+-p1=+
substitution (4} [R2+ Rﬁ;(Rﬁ;) (R3+)Ra Tii;—él" Ti Techermak
substitution (5} I#V%R;; (™) il #”EAIB* oyroxene non stoechiometrioue

[#=1lacune}




alors la formule structurale [M=s) (M) (T1=0a..

Notons que l'on obtient une présentation tout a fait semblable

en partant d’un sous-réseau anionique HC.

I1.5- Composition chimique

Il s’agit de "remplir" les cases [(M=l, ([(M;] et [T] de Ila
formule structurale {M-=1 (M;] [T1z=0as tout en

respectant la neutralité électrique et l’encombrement stérique
(régles de Pauling).

Le tableau | précise les ions gque 1’on peut rencontrer dans
chaque type de site. Les différentes combinaisons obtenues a
partir de ce tableau ne sont bien entendu valables que si elles

assurent l'électroneutralité de la fornmule.

Une technique relativement simple permet de cerner 1’aspect
chimique des pyroxenes en évitant de se perdre dans le dédale
des compositions chimiques et des noms (plus de cent !). Cette
technigque consiste & considérer comme "normaux" les pyroxénes
pour lesquels les sites M;:; st M =3ont occupéz par des
cations divalents et les sites T par Si**. On procéde
ensuite a partir de ce pyroxéne "normal", A4 des substitutions
de cations conservant les lois d’électroneutralité et le taux

d’occupation des sites (tableau 2).

A partir de ces substitutions , on peut définir un certain
nombre de pyroxénes "simples" (ou ‘“extrémes" ou ‘“"pfls=z" ou
*end-members"), puis les solutions solides entre termes
extrémes. On obtient alors une cla=zsification basée sur

seulement 13 termes extr®mez (auxguelsz il faut ajouter quelques
polymorphes) et leurs solutions solides. Le tableau 3 présente
ainsi la liste de 20 noms auxquels il serait (officiellement)
scuhaitable de se limiter lorsque 1’on parle de pyroxenes

(Fabries, communication personnelle). Cette liste, présentée a
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Tableau 3: classification,

nomenclature

NONS *END-MEVBER SOLUTION SOLIDE GROUPE SPATIAL
I. Mg-Fe PYROXENES
1- ENSTATITE ( En } Mga23iz0a

(Mg, Fe) i 0, Phca
2- FERROSILITE ( F5) Fez+gi,
3~ CLINOENSTATITE

(Mg, Fe) 251 e P2/ ¢
4~ CLINOFERROSILITE
3~ PIGEONITE (Mg,Fe,Cala8i0, Paq/c
II. Mn—Mg PYROXENES
&~ DONPEACORITE (fin,Mg) MgSid, Pbca
7- KANOITE ( Ka ) MnMgSizd, (Mn,Mg) HaSizls P2i/c
II1. Ca PYROXENES
8- DIOPSIDE € Di ) CaMgSia0,

CaiMg,FeiSid, £ ¢
9~ HEDENBERGITE ( Hd ) CaFez+3i 0,
10~ AUSITE (Ca, Mg, Fe)2Si o0, cuc
11- JOHONNSENITE ( Jo ) CalnSi o0, L2 ¢
12- PETEDUMNITE ( Pe ) CalnSig, L
13~ ESSEMEITE ( Es ) CaFes*alSid, C2/¢c
IV. Ca—-Na PYROXENES
14~ OMPHACITE (Ca,Na} (R=*,AL)8i 0, C2c,PUn
15~ AEGIRINE-AUGITE {Ca,Na) (R2* Fe®*)5i 20, L2c
V. Na PYROXENES
16~ JADEITE ( Jd ) NaRlSi g,

MafAl ,FEM)Si;ﬂg Q 27 C
17- AEGIRINE ( fe ) NaFe3+Si 0,
18- KOSMOCHLOR ( Ko ) NaCr+Gi 0, L2 ¢
19~ JERVISITE ( Je ) NaSC™5i o0, L2 ¢
VI. Li PYROXENE
20~ SPODUMENE  Sp ) LiALSi0, L2 ¢




Figure 2:

les pyroxénes quadrilatéraux (d’aprés Deer et Ca=58i.0,
al. (1978) et Fabries c.o0J).

En plus des termes utilisés dans 1la nomenclature,

(pyroxénoide)

on a indiqué les noms classiques utilisés pour
distinguer les OPX suivant leur teneur en Fe/Mg.

Les groupes spatiaux sont indiqués en fonction de
limites de zones approximatives. On a également
représenté la =zone supposée correspondre A une
lacune de miscibilité et précisé quelques

indications complémentaires.

CaMgS5i=0,
( D1 CaFeS5i20,
( Hd )

Diopside ! Hedenbergite

C2/c
{pyroxénoide & haute température)

Groupes 0/ v~~__
spatiavx. 4 T TTTToSTo oo oEom o T e T T
facune de wmizscibilits?
- olivine riche
e e e e e o ————— en fayalite
(C2/c a + quartz
haute 3
température) FZ2a/c

Pb&{: ~~~~~ - 1&@?;5;5136 ~~~~~~~~ 7—_1%;;&;1;&;55 ————————— b
ou F24/c clincenstatite i clinoferrosilite
v L 1) 1 L) |} o
MaaSiztle o ncenstatite) ( (orthoferrosilite) | Rl 0w
g grehoenstatite (bronzite) hypersthéne) (terrohypersthéne) {eulite) orthoferrosilite
©okEn) {Fbcn & haute v v {&ventuel lement (Fs )
temperature) _ pyroxénoide:

ferrosilite 11D

._I'[_
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titre indicatif, compléte les travaux de classification
présentés par Deer et al.(1978) et Cameron et Papike (1880 et
1981) qui rassemblent pratiquement 1'intégralité des données

concernant les compositions chimiques des pyroxénes.

Nous nous sommes principalement intéressés aux pyroxenes dits
“du quadrilatére". Ce quadrilatére correspond & la partie du
diagramme ternaire de pbSles Mg=Si=0s,

FexSi=0s, CanSin0., limitée par la ligne

CaMgSix0a, CaFeSiz=0, (figure 2).

On a 1'habitude de faire entrer dans ce quadrilatére tous les
pyroxénes dont la composition présente de faibles substitutions
des ions Si%*, Mg=*, Fe®* et Ca®* par d‘'autres

cations. La limite de substitution admissible peut atteindre
0,15 cations pour 6 Oxygénes. La composition des pyroxénes les
plus fréquemment rencontrés dans la nature peut alors

s’inscrire dans ce quadrilatére.

I1I.8~ Structure cristalline et groupes d‘'espace

La structure des pyroxénes a fait 1'objet de nombreuses études
depuis les premiers travaux de Warren et Modell (1930},
Actuellement, les différents minéraux reconnus comme pyroxénes
présentent une structure cristallographique appartenant & 1'un
des huit groupes spatiaux suivants: P2, C2, P2/n, P2,/c, C2/c

pour les pyroxénes monocliniques ou clinopyroxénes (CPX), Pbca,
Pbcn, et peut-étre P2,ca pour lez pyroxénes orthorombigques ou

orthopyroxénes (OPX), Pbcn correspond & une phase haute
température de 1’0OPX Pbca. P2;:ca, d'abord identifié parmi des

pyroxenes d’origine lunaire (Smyth, 1974) a été récemnment

contesté par Sasaki et al.(1984).

Aux pyroxénes du quadrilatére, (figure 2), correspondent les
structures Pbca, P2./c st C2/c. Le= pyroxénes calciques du

groupe diopside, hedenbergite, augite sont monocliniques de
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groupe spatial C2/c. Les pyroxénes ferromagnésiens du groupe
enstatite, ferrosilite, pigeonite présentent deux structures.
La pigeonite <correspondant & une composition en calcium
supérieure 4 Cac ,om, a la structure monoclinigque P2./c.

Pour une composition en calcium inférieure a Caon,om, lez
pyroxénes de la solution solide correspondant aux termes
extrémes énstatite Mg=5i=0s at ferraosilite

Fe=Si=0. ont tré= généralement une structure

orthorombique Pbca.

Cependant ces orthopyroxénes peuvent subir une transformation
de phase de type martensitique qui les "inverse" en pyroxénes
de structure monoclinique P2,/c (voir chapitre IV). On

préfére généralement appeler ces derniers clinoenstatite -
quelque soit leur composition - plut®t gue clinopyroxdne, terme

que l'on réserve aux pyroxénes de structure C2/c et, a la

rigueur, a la pigeonite (structure monoclinique P2,/c).

A haute température (T>1080=C), 1'enstatite de =tructure

orthorombique Pbca ("orthoenstatite") se transfornme en
Protoenstatite, pyroxéne de structure également orthorombique
mais de groupe d’'espace Pbcn. La température de transformation
s*éléve avec la teneur en Fe. Au dessus d'une composition
Feo. 1o, lez pyroxénes ferromagnés=ienz adoptent A haute

température la structure monoclinique C2/c. Eventuellement, on
parle alors de "high clinoenstatite" et "high clinoferrosilite"
pour marquer la différence avec (low—~) clinocenstatite et (lou-)

clinoferrosilite (voir par exemple Smith, 1988).

I1.7- Caractéristiques de la structure des pyroxénes

I1.7.1 - Les chatnes {Si0xlw

s, ot —— . ——— 1 _—— — . S . S {1k . o e . e s o

Les . tétraedres {Si0a4) -3t éventusllement guelgues
(Al0.)- =zont presque régulisrs. Chaque tétraédre partage

deux de ses sommets avec deux tétraédres adjacents, formant



v

B

Figure 3: chatnes tétraédriques (5iUslo dans une fous—-couche

tétraédrique (cas d’'un OPX de structure C2/c).

Figure 4: chafne tétraédrique (SiOxs)e, définition de l’angle «
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ainsi des chatnes parallélez 4 1'axe € (figure 3). Chaque
chatne est formée par la répétition d'un motif de deux
tétraedres. La longueur de ce motif de répétition définit le
paramétre C qui est approXimativement de 5,2 A dans tous les
pyroxénes. La base de chaque tétraédre (correspondant a la face
qui partage deux sommets avec les tétraeédres adjacents) est
approximativement paralléle au plan (100) (correspondant a un
plan dense du sous-réseau anionique idéalisé). Tous les
tétraédres d’une chaine "pointsnt" donc approximativement dans=s
la direction (1001*. Les=s chatnes adjacentes pointent

alternativement dans le sens +a et —a. La distance entre deux
chafnes identiques (pointant dans le méme sSens) s=Succezzives,

— -
correspond au paramétre b (approximativement 9 A).

Les autres caractéristiques des chafnes (SiOsle dépsndent du
groupe spatial régissant la structure ou pour une néme

structure, du type de cations occupant les sites M, et Mz.

L’angle a entre les tétraedres, défini par la figure 4, peut
-varier de 130= i 180°. Le paramétre C restant sensziblement
constant, plus l'angle entre les tétraedres est proche de
180=, plus le=z tétraédre= =eront petits (rappelons qu'il
s'agit de tétraedres réguliers). De fagon schématique, on peut
considérer que l’extension plus ou moins forte des chafnes
permet d’adapter la structure a4 la taille des cations en sites
octaédriques. C’est sans doute cette souplesse de la structure
qui permet l’existence de larges solutions solides. Le mnénme
argument permet d’interpréter les différences d’inclinaison de

la base des tétraédres par rapport au plan (100).

Certains pyroxeénes ne présentent qu’'un seul type de chatnse.
D’autres présentent deux types de chainez caractériséz par de=
angles différents (et, éventuellement des motifs légéremént
différents). Le passage d'un <type de chatne & 1'autre ne
nécessite que de tres petits déplacements des atomes, de sorte

que les pyroxénes correspondants preuvent présenter une phase
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Y Y

désordonnée 3 haute température et des antiphases A basse
température (cas de l'omphacite).

II1.7.2- Les chaine=z de sites octaédriquesz M,

——— e o S " S . S, St T T o S . ot iy - —— i

Parmi les sites octaédriques occupés, on distingue les sites
M., gqui partagent une ar@te et forment ainzi des chafines
(M:0a)e paralléles aux chaftnes tétraédriques, et les

sites Mz distribués de part et d'autre de=z M,. En régle
générale, les sites M, =ont peu distordus tandis que lez M=
peuvent e€etre suffisamment distordus pour passer a une
coordinance 8. Les octaédres M; (figure S) =mont tels gques deux

de leurs faces sont approximativement paralleéles auwu plan (100).

Dans 1les structures courantes qui nous intéressent plus
particuliéerement (Pbca, P2,/c, C2/c), lez =sitez octaédrigques
M, =zont tou=z identiquez maisz présentent éventuellement daux
orientations différentes. A partir des vecteurs &, b et ©
définissant la maille élémentaire, on peut préciser le sens
dans lequel pointe la face triangulaire (paralléle a (100))
d’un octaédre (on entend par face supérieure, la face vue par
un observateur regardant la structure dans le sens (1001 =) .
On note + (respectivement -~ ) un octaédre dont la face
supérieure pointe vers +E°(respectivement -C) (figure 8). Tous
les octaedres d’une cha?tne (M;04)le 8t m&me d'una couche
octaédrique ont le méme signe. Suivant la structurs, toutez lexz

couches octaédriques sont identiques (octaédres tous de signes

+) ou alternent suivant les  séquences R s ou
e e ttm—be— L
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Figure 5: chatnes octaédriques (M,04)e dans unse souz—-couchs

octaédrique

Figure 6: a) chatne d'octaddres (M,0.)e notéas +

b) chaine d'octaedres (M.04.)e notée -
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11.7.3 -~ Relations entre couches tétraédriques et couches

— o o i, ot s e e i .

Chaque tétraedre est relié par deux sommets aux deux couches
octaédriques adjacentes. Thompson (1970) définit pour les
chafnesz de tétraédrez, lez types Slzams) st O(oppozite) =Zuivant
l1’orientation de la base triangulaire des ‘tétraedres par
rapport a4 la face triangulaire de 1‘'octaédre vers lequel il
pointe. Pour une chaine de type S, ces deux faceszs triangulaires
pointent dans le méme =zens st pour une chatne de type O, dans
des sens opposés. Notons que dans 1le cas d’une chaitne
tétraédrique totalement dépliée (angle entre les tétraeédres de
180=), on ne peut plus définir un type 0 ou S, ce type de

chaine =zera alors noté E(extended) (figure 71}.

Sueno et al. (1978) définissent enfin, pour chaque chatne
tétraédrique, les caractéres N et P qui font référence a
l’orientation relative des faces triangulaires paralléles a
(100) des octaedres et tétraedres reliés latérallement (N pour
des orientations opposées, P pour des orientations similaires)

{figure 8B).

II.7.4 — Les sites M=

—— . s ot o o o P " — o —— o

Les sites Mz zont situézs de part et d'autre dez chafnesz
d’octaéedres (M;0a)o. Laur coordinance ezt de 6 ou de 8
suivant les structures. Les polyedres correspondant sont
irréguliers (ils ne sont d'ailleurs généralement pas
représentés). La taille du cation que l'on peut placer en
M= dépend de la =ymétrie de la =ztructure. En effet, la
taille du site M., dépend des caractérsz (P ou N) dez deux
chatnes tétraédrigues gui juxtent ce site. La figure 8 présents

trois configurations possibles du site Ma dans une
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a b
Figure 7: a) tétraédres notés O
b) tétraeédres notés S
{structure idéalisée, a=120%)
N
h

Figure 8:

Caractéres N et P

des chadnes
tétraédriques et
taille du site M= —)
dans une structure

idéalisée (a=120=)




-

structure idéalisée (angle de 120% entre lez tétraédres des
chainezs (TO=)w ). Cette figure permet ds comparer la taille

du site Mz en fonction de la s:t;-va_t.tecm:e;:n‘\j ,g ou"-; correspondant

Y

4 l’organisation des chatnes tétraédriques et octaédrigues qui

délimitent ce site.

—— e s s . " e S . T T S . e S T o S

Nous avons résumé les principes généraux régissant
1’organisation des sites dans les structures des pyroxénes. Cet
aspect topologique est largement développé dans divers travaux
dont Cameron et al. (1980 et 1981) présente une revue tres
compléte.

L’ensemble des symboles + ou -, S ou O, N ou P, ainsi que le ocu
les angles des chatne= tétraédriques définissent comnplétement
la structure d’'un pyroxéne. Ce symbolisme peut parattre
abstrait et compliqué. Il représente pourtant une grande
simplification dans 1la description de la structure des
pyroxeénes. Il s’applique également aux amphiboles et aux
biotites ( c’est & dire 1'ensemble des “biopyriboles®). Les

passages d’une structure a une autre ne se décrivent bien qu’a

1*aide du symbolisme décrit ci-dessus.

Nous allons pour terminer, résumer les caractéristiques
correspondant aux trois structures les plus fréquentes: Pbdbca,
P2,/c et CZ2/c. Cez caractéristiques sont résumées dans les

diagrammes de la figure 9. (I- beam diagrams).

X orthopyroxénes Pbca (figure Sa)

On distingue deux types (A et B} de chatnes tétraédriques,

3

chacune construite a partir d’un motif de deux tétraédres
équivalents. Les angles caractéristiques valent, selon la
composition chimique, de 180 & 170° pour la chatne A et 135 4

145 pour la chatne B. Toutes lez chafnez (TU=)e =cnt =2n
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Figure 9: "I-beam diagrams" des structures C2/c, P2,.c et

Pbca (d’apreés Cameron et Papike, 1981).
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configuration O. Les couches tétraédriques formées de chafnez A
alternent avec les couches formées de chatnez B. Le= couches
octaédriques présentent la séquence ...++-—++-—... . Les sites

M= ont tous la configuration E(ou.g).

X clinopyroxénes P2, c (figure 9b)

On distingue deux types (A et B) de chatnes tétraédriquez=)l,
chacune construite &4 partir d’un motif de deux tétraedres
équivalents. Les chatnes de type A et B ont respectivement un
angle entre tétraedres d’environ 1680 & 170 et 140 a 150=.

Les chatne=s A zcnt en configuration S et les chaines B en
configuration 0. Les couches tétraéd;iqueé formées soit de
chatnes & (8), =0it de chainez B(O) alternent et sSont =éparées
par des couches octaédriques, toutes de signe +. Les sites Mz

ont tous la configuration z-

¥ clinopyroxénes C2/c (figure Sc)

Les chatnes= tétraédriques formées de deux tétraédres
équivalents sont toutes identiques. L’angle entre tétraédres
est de 1680 a 175®. Toutesz lez couchez tétraédriques zont en
configuration 0. Toutes les chatnez octaddriques sont de =Zigne

+. Tous les sites Mz ont la configuration E.



CHAPITRE III

ETUDE PAR MET DES SOUS-STRUCTURES DE DISLOCATIONS DANS DES OPX
NATURELLEMENT DEFORMES '

I11.1- Introduction

L'étude par MET des minéraux s’est généralisée dans les années
70, en partie grace 4 la mi=e au point de=z technique=s
d’amincissement par bombardement ionique. En vingt ans, de treés
nombreux minéraux ont été ainsi étudiés. Cependant, les études
portant sur les dislocations et les sous—-structures de
déformation des OPX sont restées trés rares. L’'une des raisons
possibles de ce faible intéret e3t peut-€tre que les OPX =ont
considérés comme un constituant mineur du manteau supérieur ou
tout au moins comme un constituant n'intervenant pratiquement
pas dans la rhéologie de ce manteau. En effet, celle-ci est
sans doute gouvernée par la plasticité de 1’olivine d’cu de
trés nombreuses études sur ce minéral (expériences de fluage
dans des conditions variées, investigations poussées en MET des
mécanismes de propagation des dislocations...). Pour les roches
quartzo—-feldspathiques de 1'écorce terrestre, c’est le quartz
qui joue ce role primordial et les é&tudez =ur 1'adouci=z=zement
hydrolytique de <ce minéral sont également trés nombreuses
tandis que la plasticité des feldspaths est beaucoup moins bien
connue. Les feldspaths et les pyroxénes partagent une autre
propriété qui a attiré l’attention des minéralogistes depuis
longtemps. Tous deux possédent une grande richesse de variéetés

polymorphiques et leurs transformations de phases au cours de

refroidissements lents conduisent a des phénoménes
d’exsolution, de mise en ordre partielle... qui peuvent €tre
des indicateurs de la cinétique de refroidissement. Ce sont

donc surtout ces derniers aspects qui ont été étudiés en MET

dans 1’un et l’autre cas.
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Dans les OPX, les exsolutions sont liées au contenu en calcium
et apparaissent comme de fines lamelles de CPX riches en Ca
(tandis que la matrice s’appauvrit en calcium). Ces lamelles
nucléent et croissent dans le plan (100). Ceci entraine une
sérieuse complication lorsque 1’0on veut étudier les
sous~structures de dislocations laissées par une déformation
naturelle. En effet, ce plan (100) est également le plan de
glissement facile, il y a donc superposition des deux
phénoménes, et m€éme probablemsnt intsraction, lez exzolutions
nucléant préférentiellement sur les dislocations. Il peut en
résulter un paysage particuliérement compliqué et non
exploitable. Un choix judicieux des échantillons en fonction

des études & réaliser est donc capital.

III.2~- Etudes antérieures

Les premiéres caractérisations par HET (trés incomplétes) de
dislocations dans des pyroxénes  naturellement déformés sont
dues a Lally et al. (1972) puis Kohlstedt et Vander Sande
(1973). Elles ont montré que la grande majorité des
dislocations sont de vecteur de Burgers (0011 (la plus petite
translation de réseau) et glissent dans (100) de sorte que la
structure Pbca aurait un seul systéme de glissement. Ces
dislocations sont parfois dissociées avec des largeurs de
dissociation variant d'un échantillon a4 1’autre. Dans la mesure
ou il s’agit de configurations en équilibre ou bien figées

depuis un état d’équilibre de haute température, 1’'énergie de

faute varierait avec la composition et (ou) les <conditions
thermodynamiques (température et pression). McLaren et
Etheridge (1978) observent essentiellement les mémazs

dislocations © plus ou moins dissociées. L’analyse du contraste
de faute a conduit <ces divers auteurs 4 proposer diverses
réactions de dissociations possibles. Il s’agit, dans les deux
cas, de dissociations en deux partielles colinéaires avec des
vecteurs de Burgers de partielles trés inégaux, 1’un étant
beaucoup .plus petit que 1*autre de sorte que la petite

partielle est généralement invisible.
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I1 semble maintenant assez clair, que ces dislocations
dissociées sont des sites préférentiels de nucléation tardive
de phases étrangéres (exsolutions) ou d’altérations (lamelles
d’amphiboles) de sorte que 1’analyse du contraste de faute peut
conduire a4 des résultats contradictoires car il ne s’agit plus
4 proprement parler d’une faute d’empilement. Lor=sque
1’exsolution ou l’altérAtion progresse, ces lamelles
s'épaississent et deviennent des précipités semi-cchérents avec
des dislocations de raccordement dans les joints de phase.
L’étude des exsolutions semble avoir beaucoup plus attiré
l’attention des microscopistes. Des études assez détaillées ont
été publiées par Champness et Lorimer (1973, 1874 et 19787 et
par Vander Sande et Kohlstedt (1974) 1*avénement des
techniques de haute résclution ("lattice imaging®) a permis
d'analyser en détail la nucléation et la croissance de ces
lamelles (Boland (1974), Iijima et Buseck (1975) et Buseck et
Iijima (1975). Des études détaillées sont rassemblées dans deux
revues, Wenk (19768) et Buseck et al. (1980).

Enfin Van Duysen et al. (1985) ont étudié les dislocations de
raccordement entre lamelles et matrice, et ont montré que éelon
l‘épaisseur de celles-ci, les différences de ©paramétres sont
accomodées, soit  par déformation élastique pure {petits
précipités cohérents), sSoit par une seule famille de
dislocations coins de vecteur de Burgers T (dissociés), le
désaccord dans l’autre direction du joint (direction 33 etant
accomodé élastiquement , soit enfin, pour les plus grosses
lamelles d’exsolution, par deux familles de dislocations coins
de vecteur de Burgers T et Eﬁ toutes deux dans les plans (100).
C’est un bilan énergétique qui gouverne le choix de 1’une ou
1’autre de ces configurations. Il convient de bien noter que
ces dislocations et ces lamelles =sont +trés certainement
apparues tardivement, lors du refroidissement et n'ont donc
rien a voir avec les dislocations laissées par la déformation
antérieure. Ce sont cependant les dislocations de raccordement

qui généralement envahissent le paysage et obscurcissent ou
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meéme cachent complétemsnt la sous-structure de dislocations

laissée par la déformation.

Enfin McLaren et Etheridge (1980) ont étudié les pliages
{kinking) qui représentent un mcde de déformation apparaissant
souvent dans les cristaux ayant peu de systémes de glissement
comme ces OPX ou le disthéne ou‘cértains feldspaths. I1 semble
cependant extrémement difficile d'étudier en MET lez zonez de=
plis et de caractériser les dislocations qui auraient pu
générer ces pliages car ces régions sont généralement altérées
et peuvent présenter de la recristallisation. La microscopie

optique semble mieux adaptée & 1’étude de ces kinks.

II1I1.3- Observations

Pour ©pouvoir étudier correctement les sSous-structures de
dislocations dans des OPX naturellement déformés sans etre z&né
comme les auteurs antérieurs par des phénoménes d’exsolutions
ou d’altérations, nous avons été amené a sélectionner
séverement les matériaux en nous limitant a des roches fratches=s
(sans altération) et ©pauvres en calcium (pour éviter les
exsolutions) ou trempées (par exemple OPX ramonés par des
volcans). Certains de ces échantillons nous ont été fournis par
des géologues qui ont pu alors nous indiquer ©plus ou moins
précisément leur contexte géologique. D'autres échantillons
proviennent de musées ou méme de marchands de minéraux et danz
ce dernier cas les informations sur leur contexte géologique
sont beaucoup plus incertaines. Ceci est évidemment treés

regrettable, mais il faut cependant bien rappeler que 1’'on peut

a priori supposer que les mécanismes fondamentaux de
déformation plastique restent les mémez dans tousz lez cas
{glissement et {ou) montée de dislocations, maclage,
fracture...). Par contre, ce choix nous a emnp&chs de bisn

évaluer le role posszible de la composzition (en particulier de
la teneur en calcium) sur les microstructures de déformation.

Nous avons cependant systématiquement evalué le plus
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précisément possible, les compositions des zones étudiées par
microanalyse X, ce qui a exigé de mettre au point 1le sSysténme
d’analyse LINK en élaborant des standards et en <calibrant cet
accessoire de microanalyse. Ce travail est décrit dans 1l'’annexe
II. Nos observations sont présentées ci-dessous suivant un
classement assez subjectif et arbitraire (échantillons "gemnme",
échantillons trempés d’origine volcanique, échantillons treés
déformés...). Les échantillons sont repérés par un numero
arbitraire (qui correspond simplement & leur place dans la
lithothéque du laboratoire) et l’ensemble des observations est
brievement résumé dans le tableau 4. Aprés avoir décrit avec
précision l'ensemble de nos observations, nous présenterons une

courte synthése de nos résultats.

I1IT.3.1- Orthopyroxénes de qualité "gemme"

— o s — — o ——— o, o —" A — > — o = _— — — — — —— _— —— — - 7t i . e o o o

Il s'agit de cristaux transparents, non altérés qui ont été
achetés et dont 1l'origine est A ©peu prés inconnue. Deux
cristaux ont été étudiés. L’un Pl est une bronzite de
composition sSensiblement Mg ,wFeo , =8i=0a, la

teneur en Ca est inférieure &4 1% atomique des sites Ha.
L’autre <cristal, P2 est de 1l’enstatite presque pure de
composition Mg, .si1Few, oxlas, oiMie 0135120,

Dans les deux cas, les compositions semblent homogeénes. On
n’observe optiquement, ou en MET, aucune exsclution. De plus en
MET on n’observe aucune dislocation. Ces cristaux ont é&té
utilisés pour des expériences de déformation A& température
ambiante par microindentation ou par rayures afin de
caractériser les systeémes de glissement (Van Duysen et al.
(198%5)).

I11.3.2- Pyroxéne trempé depuis une haute température

Il s’agit d4d’une pyroxénite ramonée par un volcan du Puy et



P

1pm

-28-

Figure 11:

PS5, pyroxénite remontee par un
volcan et donc trempée rapidement
depuis les conditions de température
et pression du magma. CPX preéesentant
une grande densite de petits
preécipités qui ont sans doute été

nucléés lors de la remontée.

Figure 12:
PS5, OP¥X présentant un debut de

précipitation sur les coeurs de

dislocation.

Figure 13:

P5. OPX présentant des bulles g

(=
o

pourraient gtre dues i

-
e

précipitation de 1’eau pendant le
ramonage. Les dislocations sont en
configuration de montée, indiquant
que la deéeformation a eu lieu a haute

température
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fournie par E. Berger (Ecole des Mines, Fontainebleau) (PS5,
tableau 4). Cette roche contient 4 la fois des CPX et des OPX,
ce qui permettrait de faire de 1la géothermobarométrie. Pour
notre part, nous avons voulu vérifier, d’une part =si les
pyroxénes (CPX et OPX) ont ou n'ont pas eu le temps d’exsolver,
méme & une échslle tré= fine gui ne 3erait pas détactable
optiquement, et, d’autre part, caractériser la sous-structure
de dislocations qui doit @étrae bian représzantative das=
conditions de déformation du manteau. Il s’agissait donc de
répondre a4 la question: les pyroxénes participent-ils i la
déformation ou sont—ils des objets durs et indéformables autour
desquels l1’olivine s’écoule plastiquement lors du fluage lent
et sous faible contrainte du manteau supérieur 7

Les analyses réalisées par la microanalyse X en STEM indiquent
des compositions homogénes tant pour le CPX (augite C2/c) que
pour 1°0PX (hypersthéne de composition:
Mg, aaFeo =mCan orAla 1+5i1 =« 0s avec

une teneur en Ti, Cr et Mn inférieure & 0,5% des sites M).
Comme prévu, on n’'ocbserve pas de lamelles d’exsolution ni dans
le CPX ni dans 1'0OPX ce qui confirme bien que dans le manteau,
vers 1000=C, les pyroxénes sont homogénez st é&quilibréz. La
vitesse de trempe (i.e. de ramonage) est inconnue. Il senmble
cependant qu’elle ait été assez lente pour permettre un début
de précipitation dans le CPX mais pas dans 1°’0PX comme le
montre la figure 11. Il s’agit d’une nucléation homogéne, les
germes ayant une taille de quelques centaines d'Angstronms
seulement. L°OPX, par contre est vierge de tout début de
précipitation sauf sur les coeurs de dislocations conmme le
montre la figure 12. L’étape de nucléation des exsoclutions
semble donc €tre plus difficile dan= 1'0PX que danz le CPX. On
observe aussi dans 1°0PX des bulles qui pourraient &trs dusz &
la précipitation de 1l'eau durant le ramonage (figure 13). Il
n'est pas possible de prouver qu’il s’agit effectivement d’eau
ni d’estimer la quantité précipitée, cependant cette hypothése
nous parait assez vraisemblable. Il est en effet maintenant
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bien démontré qu’il y a un peu d’eau dans le manteau et qu'une
partie de cette eau est dissoute dans divers minéraux
nominalement non hydratés, dont en particulier 1’'oclivine et les
pyroxenes (Miller et al. (1987), Boland (1986)). Cette eau
pourrait &tre =soluble uniguement lor=que la pression ezt ==ez
élevée et elle précipiterait rapidement lorsque la pression
baisse a haute température, ce qui est bien le cas du ramonage.
Enfin, cette hypothése est cohérente avec 1’aspect de 1la
sous-structure de dislocations qui est caractérisée par des
dislocations en configuration de montée. En effet, dans les
quelques cas étudiés convenablement, jusqu'a présent, l’eau a
towjours un effet adoucissant marqué qui, en particulier,
accélere la montée des dislocations. On verra plus loin, par
comparaison aux autres OPX, que 1’'ocn rencontre rarement des
paysages de montée aussi marqués. Enfin, il est tout & fait
raisonnable d’admettre une concentration d’eau importante dans
des magmas ou dans des zones proches de la zone magmatique.

Y

111.3.3 - Pyroxénes ayant subi un retour lent a4 la température

Contrairement au cas des OPX trempés, il s’agit ici de
pyroxénes refroidis lentement. Pour faciliter les observations,
nous nous sommes cependant limités & 1’étude des matériaux a
treés gros grains dans lesquels il était facile de découper des
lames minces dans des orientations choisies pour pouvoir
examiner ces lamelles, soit de bout ce qui permet de préciser
la répartition des lamelles, leur densité, leur composition...,
soit dans le plan des lamelles pour étudier des interfaces.
Enfin, nous avons, en général, étudié les sous-structures de
dislocations dues & la déformation, uniquement lorsque celle-ci
restait bien visible dans les régions sans lamelles, c’est a

dire des OPX relativement pauvres en calciun.
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-~ P23 Eulite de St Paul (Labrador?}.

Echantillon fourni par P. Barrian (Musée de Minéralogie,
Université de Paris VI). Ce cristal et ses exsolutions ont déja
été étudiés par Van Duysen et al. (1985). La composition de la
matrice est Mgo ., amFe:  wlaw aeisl. et celle

des lamelles est Mg, =Feu,wlan, »Six0.. Nous

avons essayé de redissoudre ces lamelles par recuit & haute
température (5 jours a 850=C!. Il na'y a aucuns Avidence
d’évolution de la sous—-structure de dislocation de 1’'épaisseur

ou de la fréquence des lamelles (figure 14).

- P8 Pyroxénite de Balmuccia (Alpes italiennes).

Echantillon fourni par F.Boudier, Université de Nantes. Seuls

les grains d’OPX ont été étudiés. Ils présentent des
exsolutions d’augite. La composition de la matrice - est :
Mg: . maFon wxfAln, 1a8iy, wsle {avec dez V

teneurs en Ca, HMn, Ti et Cr inférieures a 0,5% des sites M), et
celle des lamelles:

Mg omFes, 13Can , malle  oalla, wwSi, we-0s

(la teneur en Ti restant inférieure a 1% des sites M,1. (On
remarque que les lamelles calciques sont enrichies en Al et
Cr).

La figure 15 montre des parois de dislocations de raccordement
bordant les lamelles de CPX. Il s’agit d'une organisation
réguliere a deux familles de dislocations coins orthogonales,
des dislocations E’et-:m(ces derniéres sont hors contraste sur
la figure 15). On remarque aussi sur cette figure 1S, qu'entre
les lamelles, il y a d’autres dislocations qui résultent
certainement de la déformation. Ces dislocations (des b en
l1’occurence, les T étant hors contraste) sont bien confinées
dans leur plan de glissement (100) qui est le plan de la lame
mince. La densité de telles dislocations libres est de 1’ordre

_g_‘ —
[ I

-y =] . el
de 2x10%m~* pour chagque famille (B &t lez b



Figure 14:

P3, lamelles d’exsolution.
Les lamelles paralleles
aux plans (100) de la
matrice ont 1000 & 2500 A

d’épaisseur et sont
espacées de quelques
microns

Figure 15:

PGB deux lamelles

d’exsolution sont rendues

visibles par les
dislocations de
raccordement dans les
joints de phase. Faisceau
faible avec g = 060;

—

seules les dislocations b
sont en contraste mais les
différences de ©paramétres
entre matrice et lamelles
sont compensées par des

dislocations b et ¢ dans

le plan commun (100)

Figure 16:

—

P8, dislocations b coins.

Faisceau faible g = 08B0
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présentant généralement des directions préférentielles trés

marquées paralléles & © (figure 18).

Certaines dislocations semblent avoir été Dbloquées par le
réseau de dislocations de raccordement (figure 15). Cette
interaction entre dislocations libres et dislocations de
raccordement serait donc le résultat de mouvements tardifs (a4
température modérée) des dislocations "libres". De mé&me le=
orientations coins tres marquées des dislocations E’(figure 16)
pourraient €tre le résultat d'un mouvement dez dislccations
libres, jusqu’a leur vallée de Peierls, 4 température modérée.
La sous-structure de dislocations “"libres" observée serait donc
plutdt représentative de cette température inférieure 4 la
température d‘'exsolution, pour laquelle les dislocations
étaient encore faiblement mobiles. Ces «considérations restent
malheureusement trés gqualitatives, aucune des températures cCi-
dessus ne pouvant etre précisés. En tous cas, conme Jdans
l1’eulite étudiée précédemment, on note dans ce Ppyroxéne une
absence d'eau précipitée (ou en tout cas de bulles) ainsi que
l1*absence de traces claires de montée des dislocations qui
de

transformation a basse température (par exemple des sous-joints

T

n‘auraient pu &tre =ffacész par la derniérs

i

‘-c.a;.:'
bien organisés).
— P41 Hypersthéne d’Ambatofatra (Madagascar).

Echantillon fourni par J. Fabries, Muséum d’Histoire Naturelle
de Paris. Il s’agit d'un échantillon collecté il ¥ a tres
longtemps et dont le contexte géclogigue est inconnu. Cet
échantillon présente une déformation macroscopique importante
qui apparait sous la forme de "pliages en genoux" (kinks pour
les anglos saxons). Ces "kinks" plus ouw moins réguliers sont
révélés par la trace de lamelles d’exsolution (correspondant au
plan (100)) comme le montre la micrographie optigque de la
figure 17. Les zones des "kinks" sont souvent formées de petits

grains plus ou moins désorientés par rapport aux deux bandes
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Figure 17:

P41, micrographie optique en
transmission (Nicols croisés)
montrant les ©pliages en genoux,

l’organisation des sous—joints et les

Zones recristallisées

Figure 18:

P41, lamelle d’exsclution de CPX dans
1°0PX




-35-

du cristal plié qu’elles séparent. Les différentes parties du
cristal séparées par les "kinks" sont courbées et la figure 17
montre l’organisation des nombreux sous-joints provoquant cette

courbure.

L’observation en MET de différentes régions de <ce cristal
nontre que les lamelles d'exsolution sont tres épaisses et fort
espacées (du moins & 1’échelle du microscope électronique
(figure 18)). La composition de 1la matrice déterminée par

microanalyse X est en moyenne:

b gt ™ W i1

¢ ”;;‘jZL y R t?!s:‘.‘,fgi;ri,ﬁ.::u‘_ﬁ‘ OO R R SN A § 1==;v_'-yju¢:;\ et Gel le dES
lamelles :

¥ T - T ("™ o= A Lo

190 CuF B mxldc meTlo, oellMe | a1Bla LIS L, woslle.

(Cette composition est proche de celle du diopside lorsque 1l'con
ne-tient pas compte de 1’aluminium). La configuration des
lamelles est cohérente avec un séjour trés long a4 température
encore assez élevée (bien qu’en dessous de la limite de
solubilité). Un tel refroidissement trés lent a permis La
croissance importante de lamelles de <clinopyroxenes espacées.
Ce "recuit" a pu influencer la sous-structure de dislocations
originale. En tous cas, celle-ci apparait maintenant comnme
résultant d’'une déformation a4 relativement haute +température
avec des indices de montée (nombreux sous—joints de dislocation
). La figure 19 montre une série de trois sous—joints de
dislocations T bien organisés. Ces sous-joints sont tous les
trois dans des plans (001) et sont de flexion pure (les
dislocations sont coin).Dans cette région, la sous—-structure ne
présente que des sous—-joints de dislocations T et pratiquement
pas de dislocations libres. En d’autres endroits, cependant, on
observe a4 la fois des =sous—-joints 1identiques aux précédents
(sous—joints de flexion pure constitués de dislocations coin
réguliérement espacées) et une grande densité de dislocations
libres (toutes des dislocations ©, semble-t-il), présentant des
formes festonnés (figure 20). En inclinant la lame nince de
sorte que le plan (100) se retrouve vertical, les dislocations

apparaissent rectilignes (figure. 21), ce qui montre gqu’il
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s’agit de dislocations bien confinées dans leur plan de
glissement et vraisemblablement épinglées sur des obstacles qui
ne sont pas visibles. La densité des dislocations libres
atteint 8x10%cm~®. Ce=z obszssrvaticnz en HET montrent gqus

deux étapes de déformation a des températures différentes se
sont superposées: d’une part une déformation & relativement
haute température qui a conduit & la formation des sous-joints
et d’autre part une déformation gqui a généré des dislocations ©
confinées dans leur plan de glissement et qui s'est
vraisemblablement produite &4 plus basse température puisqu’il
n'y a pas d’indications de montée. A ces traces de déformation
se superposent les lamelles d’exsoclution qui représentent une
autre étape de l'histoire de cette roche. Sur la figure 22, on
observe 4 la fois des sous-joints de trace paralléle a (001) et
des lamelles de CPX de trace parallele a4 (100) gqui apparaissent
perpendiculaires aux précédentes et découpent donc une sorte de
damier dans 1’échantillon. Epfin quelques dislocations libres
sont également visibles . I1 est remarquable que les
sous-joints "traversent" les lamelles qui contiennent ainsi une
partie de sous-joints de flexion constituée de dislocations <¢C
coin dans le CPX. (Notons d’ailleurs que les relations
d’épitaxie entre lamelles de CPX et matrice d’OPX sont telles

que Chnatriow=Clamwi 1.)~

A partir de l’'ensemble de ces observations, on peut tenter de
reconstituer l’histoire de <cette roche. Ainsi le pyroxéne
originel aurait d’abord subi une déformation produisant des
dislocations © qui se sont réarrangées en sous-joints. Ces
sous—joints de flexion se sont regroupés de maniére & plier
progressivement le cristal "en accordéon". Un tel pliage peut
gtre provogué par une compreszicn du criztal danz une direction
proche du plan (100). La formation des “kinks" qui
correspondent a des désorientations brutales du cristal pouvant

atteindre 80 autour de (0101 (gui

i

=t d'aillsurs é&galsment

1’axe de flexion des sous-joints de dislocations <¢€ coin),

serait l’étape finale du pliage en *“"accordéon". Le ‘'kinking"



Figure 19:

P41,  trois sous—joints de
flexion pure de dislocations

¢ coin paralléles a b

Wl
b &Q/‘\ﬂtm,, Figure 20:
/
4 SN \’?‘/t
g ,ﬁ§ . - P41, sous-joint de flexion
Vo ; Dy e et dislocations C festonnées.
902y T s
/ /T:ir'k“' s Ces derniéres sont confinées
3 ' :} e dans leur plan de lissement
) \\\ o T /. p g
*//» (100) comme 1le montre la
- ‘
L s figure 21
\ \"" '\'\ e R
< ;)
\\ \ =
1pum \
| IR -

Figure 21:

o . i P41, dislocations C confinées
" 3 .
® R dans leur plan de glissement

(100)




-38—

résulterait d’instabilités provoquées par 1’accumulation de
sous-joints de flexion ou une augmentation importante de la
désorientation créée par chaque socus-joint et d'une forte
concentration de contrainte aux "plis" du cristal. (MclLaren et
Etheridge (1880} proposent plusieurs mécanismes pouvant
conduire au "kinking"). Cependant les zones de "kink" sont plus
ou mocins recristallisées et présentent systématiquement une
forte altération. Par exemple, la figure 23 montre deux régions
désorientées de 10 autgur de (0121 et =&parés= par une

petite bande completement amorphisée, d’environ 1 micron
d’épaisseur. Nos observations en MET ne nous ont pas permis de
déterminer plus précisément la structure de ces "kinks" et on
ne peut dire s’ils correspondent A une accumulation trés
importante de sous-joints ou & une zone ou le cristal se serait
fracturé. Quoi gu’il en soit, la formation de sous—joints de
flexion constitués de dislocations-T coin et la formation des
"kinks" sont deux phénoménes qui sont liés et qui ont du se
produire A une température assez é&levée pouUr permettre
l’organisation des sous—joints mais cependant trop faible pour
que . les processus de montée puissent’ intervenir avec

suffisamment d’efficacité.

Les dislocations “"libres" festonnées observées entre les
Sous-joints seraient alors les traces d’un glissement (100) (0011
pPostérieur a4 la formation des sous-joints. Ce glissement aurait
d’ailleurs pu se produire plus facilement dans 1les zones du

cristal "plié" particuliérement bien orientées par rapport a la

direction de la compression.

L'exsolution est généralement considérée comme un phénoméne
tardif et l’on peut supposer qu’elle est intervenue aprés la

déformation. Les exsolutions ont cru avec les relations

[
i

d*épitaxie habituelles (100) iameiiew A< (100) navrice zorts
que de part et d’autre d'un sous-jocint, les deux parties d’'une

lamelle se trouvent légérement désorientées. Cette

O]

désorientation doit donc ®tre accomodée par un  sousZ—joint  qui
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Figure 22:

Pa1, sous—-joints de
dislocations ¢ (//(001)) et
lamelles de CPX (//(100))

Figure 23:

P41, bande de matériau
amorphe séparant deux régions
désorientées de 10 autour
de (0101
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prolonge <celui de la matrice. Cependant 1‘'observation en
microscopie optique montre que les exsolutions d’épaisseurs
variables peuvent &tre =uiviesz de part et d'autre des t8tssz de
plis. Une exsolution d’*épaisseur constante donnée peut ainsi
étre interrompue Ppar une bande comportant dez zonez amorphez et
des grains recristallisés puis réapparaitre avec
systématiquement avec la méme largeur comme =i &lle avait
simplement subi la désorientation provoquée par le pliage. Ces
observations donneraient a supposer que l’exsolution est un
phénoméne sinon antérieur, du moins contemporain de la
déformation par sous-joints et par "kinking". Les lamelles
d'exsolution auraient alors subi la déformation comme l’a subie
la matrice 4'0OPX et leur croissance aurait Ppu Se poursuivre
ultérieurement, (en meme temps qua =e sSerait produite la

recristallisation observée dans les zones des "kinks").

Il faut encore signaler quelques caractéristiques remarquables
de la sous-structure de dislocation observée dans cet

echantillon.

-~ Des réactions entre des dislocations b et des dislocations ¢
sont illustrées par la figure 24. Il n’'a pas é&té possible de
caractériser (mettre hors contraste) toutes les jonctions. On
remarque que certaines branches de ces jonctions apparaissent
faiblement dissociées.

- Les dislocations © peuvent apparaitre comme parfaites
(figures 19, 20, 21). On observe également des dislocations ©
trés largement dissociées avec une partielle au contraste fort
et l’autre au contraste faible (figure 25). A ce type de faute
correspondent des lamelles de clincenstatite: on en observe une
assez grande densité dans la figure 2% mais elles sont en
réalité présentes partout. C’est en fait un phénomeéne beaucoup
plus banal qu’il n’est généralement admis comme on le verra
plus loin. Enfin certains contrastes de frange ne sont pas

bordés par des dislocations visibles ou sont bordés sur un seul
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Figure 24:

P41, jonctions entre dislocations
b et c. Certaines dislocations

semblent légerement dissociées

Figure 25:

P41, dislocations <€ largement
dissociées. Les fautes
correspondent & des lamelles

élémentaires de clinocenstatite

Figure 26:

P41, sous—-joint de dislocation c
et fautes. Ces fautes ne peuvent
pas eétre interprétées comme
résultant d’une dissociation dans
(100).
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cO0té par une dislocation visible ou il peut @méme ¥y &VoOir
seulement une dislocation visible au milieu de la faute (figure
268). Ces fautes <correspondent donc & des réactions de
dissociation différentes. Dans la mesure ol ces configurations
ont été figées A partir d'un état d’équilibre A haute
température, il faut admettre que la ou les énergies de faute

varient considérablement avec des paramétres thermodynamiques

tels que la température, la pression, la contrainte
déviatorique, la composition... Ils peuvent &tre de +tr&z bons
margqueurs Si 1’on peut arriver a les calibrer

expérimentalement.

En résumé, cet échantillon montre bien que contrairement au cas
de 1'olivine qui restaure facilement, les OPX peuvent conserver
les marques superposées de diverses étapes de l'histoire

thermodynamique d’une roche.

Notons que nous avons tenté d’analyser la sous-structure de

dislocation d’un échantillon provenant d’intrusion du nord-est

des  provinces de Grenville (Canada} (P53} et présentant
également un pliage en "accordéon". Ce matériau est cependant
trés altéré et les essais d’amincissement n’ont jusqu’a

maintenant pas permis d’'obtenir des lames minces correctement
observables en MET.

Des gros grains 4’ 0PX d’une werbstérite de Lerz
(PS4) (échantillon fourni par J. Paquet) présentent également
des zones pliées (soulignées par la trace des plans (100)).
L’observation en MET révéle une sous-structure de dislocation
assez similaire a celle observée dans 1’échantillon P41:
sous—joints de dislocations T coins désorientant la structure
autour de [010), dislocations libres, disscciations de largeurs
variables, divers contrastes de fautes. Les figures 27 et 28
sont bien représentatives du paysage observé dans ces grains

d'0OPX. Notons que ces grains ont une composition moyenne

ia,m»ls (la tensur en Ca e=t

ey [ P
Ta el o, gt o, el

inférieure a 0,5% des sites Mz } et ne prézenten

ot
n
i
4]
[

1’échelle du MET) de lamelles d’exsolutions.



Figure 27:

P54, paysage typique dans un grain d’0OPX présentant des
pliages:sous-joints de dislocations ¢, dislocations isolées,

fautes (w.b., g = 202)

Figure 28:

P54, sous-joints de dislocations C et fautes complexes dans
3 P

une zone voisine de la figure 27 (w.b., g = 202)
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II1.3.4- Orthopyroxénes sans calcium

o —— — i, o o . S — — ] T o o ——— _ 7 o —

Nous avons beaucoup recherché ce genre de pyroxenes, avec une
composition la plus proche possible du pole en=tatits, pour nos
essais de déformation en machine de Griggs. Ceci nous a conduit
4 examiner les sous-structures de dislocation avant déformation
expérimentale. La plupart des échantillons examinés provient
d’anorthosites de Norvége. C’'est le cas notammeni des
échantillons P23 (acheté & un marchand de minéraux et provenant
en principe d’Oedegaarden, Norvege), P25 (fourni par le Musée
de Minéralogie d'0Oslo et provenant d’Espedalen, Norvege), P33 (
fourni par J. Michot de 1’Université Libre de Bruxelles et
provenant du massif d*Egersund-0Ogna dans le Rogaland, Norvege),
P34 (acheté chez Minerals Unlimited USA et provenant du Bamble,
Norvege; c’est ce type d’échantillons de Bamble qui a servi aux
expériences de Coe et Kirby (1975) sur 1’inversion}) et P42
(fourni par J. Fabriés, Muséum d’'Histoire Naturelle rde Paris,
enstatite de Kjornestad, Norvége). Dans tous les cas, ce sont
de trés gros grains centimétriques. Les échantillons sans
déformation apparente P23, P25, P34, P42 présentent néanmoins
un certain nombre de défauts de réseau 'visibles en HET bien
qu’ils aient optiquement des extinctions - trés - franches (non
ondulantes). En reéegle générale, on observe , dans tous ces
échantillons non déformés, des lamelles de clinoenstatite en
plus ou moins grande densité. La figure 29 montre ainsi une
grande densité de lamelles trés fines. Il s’agit de l‘'enstatite
P42 de composition proche du pols 2nstz

t
Moy ( avec de= tracez d= Ca, Ti, Cr =t

Al inférieures a 0,5% atomiques par site Mz!. On ocbhzerve plus

rarement des dislocations généralement regroupées en
empilements ou en sous-joints de trés faible désorientation
comme sur la figure 30 correspondant A& l’échantillon P23 dont

la composition est trés proche de celle de 1’enstatite pure

paz de calcium détectablel.

( il e
My, et
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Figure 29:

P42, trés fines lamelles de clinoenstatites dans 1°'0PX

Figure 30:

P23, sous-joint de dislocations C
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A 1’opposé, 1’échantillon P33 de composition

- .w=ale (2t dez  tracez de

Cr, Mn et Ti) est un hypersthéne riche en fer, manifestement

déformé dans le régime ductil & haute température. De nombreux
oz : . g - g -

sous—-joints bien organisés de dislocations b ouc, ou b et ¢

témoignent de cette déformation (figures 31, 32, 33). La figure

’ -
32 montre un sous-joint composite (dislocations b et ). Se
-
superposent aux sous-joints, des dislocations libres b et T
généralement confinées dans le plan de glissement (100), les

dislocations g’présentant une orientation préférentielle coin
marquée (figure 31). La densité de dislocations libres est de
1’ordre de 2x10%m~? pour chague famille. Comne

dans les échantillons déformés précédents, on trouve encore des
dislocations T dissociées avec des largeurs de dissocciation
trés variables (figure 33). Il semble donc qu’encore une fois,
la sous-structure de dislocations de cet échantillon <contienne
la superposition de plusieurs étapes de déformation réalisées a

des températures différentes.

i-— une déformation & haute température conduisant & une
structure cellulaire caractérisée par des sous—joints Dbien
organisés. Il est manifeste que les deux systémes de glissement
(100} L0011 et (100) L0101 ont fonctionné.

ii— un régime de déformation A& plus basse température pour
lequel la montée devient négligeable et qui serait méne
contrdlé par de la fricticn de Peierls pour lez dislocationz b,
Il est possible que cette étape corresponde A& une +trés faible
déformation et soit juste le résultat d’un .mouvement trés
limité des dislocations vers leurs vallées de Peierls pendant

le refroidissement.

iii~ enfin une étape au cours de laquelle les dislocations C se
sont dissociées. Certaines des dissociations sont des lamelles
élémentaires de clincenstatite et sont probablement le résultat
d’une contrainte élevée A4 trés basse température comme semblent

le démontrer nos expériences de déformation.
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Figure 31:

P33,dans ce grain, c’'est le glissement
{100) 10101 qui a été le plus activé.
g = 080; seules les dislocations de
vecteur de Burgers 0101 sont en
contraste. Elles présentent toutes un

caractere coin.

Figure 32:

P33, sous - joint de
dislocations b et sous - joint
composé de dislocations b et

¢ (agrandissement ci-contre)




48~

Figure 33:

P33, g = 221. Les contrastes de frange

correspondent a des surfaces fautées paralléles
a (100). Certaines de ces fautes

2

a

correspondent
des lamelles élémentaires de clinoenstatite
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35 et 36
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Quelques images de haute résolution (lattice imaging) ont été
réalisées sur ces lamelles de clinoenstatite: figures 34, 35 et
368. Comme on peut le remarquer, il n’y a ©pas de dislocation

d’interface pour ces lamelles tres fines.

Notons pour terminer que dans aucun des échantillons on ne

" détecte de trace d’'eau (pas de bulles).

II11.4- Synthése

L’ensemble des observations précédentes fait ressortir les

points suivants:

- il y a au moins deux systeéemes de glissement dans les OPX:
(100) (0011 qui était déja connu et gqui est 1le systéme de
glissement aisé, et (100)C0101 qui semble &tre contrdlé par de
la friction de réseau jusqu’a des températures qui pourraient

étre relativement élsvéas,

- Des dislocations T dissociées en deux partielles suivant la
réaction T —> 0.83T+0.17C sont presque systématiquement
présentes dans nos échantillons. Cependant, la transformation
ortho-clincenstatite dont Ees fautes représentent une "amorce"
apparait comme un mode de déformation trés limité dans la

plupart des échantillons.

- La montée des dislocations peut intervenir a haute
température et participer a la déformation. L'eau qui semble
présente dans des échantillons proches des zones magmatigues
peut avoir un effet accélérateur de la montée des dislocaticns

et est donc un facteur aidant a la déformation ductile.

~ Le pliage ("kinking") est un autre mode de déformation qui
apparait dans certains échantillons trés déformés. Ce mode de
déformation semble apparaitre lorsqu’un minéral présente

préférentiellement un unique plan de glissement, ce qui semble
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jusqu’ici &tre le cas des pyroxénes pour lesguel= le =zeul plan
de glissement observé est (100). Ce pliage se produirait alors
dans les grains dont l’orientation n’est pas favorable A un
cisaillement direct sur ce plan. C’est apparemment une fagon de
palier a un manquement au critére de Von Mises qui précise que
cing systemes de glissement indépendants sont nécessaires pour
permettre une déformation arbitraire homogéne. La formation des
kinks serait alors une réponse de la structure corthopyroxéne a
un régime de contrainte arbitraire. L’étude du mécanisme de
formation de ces kinks dans les OPX & partir d’observations en
MET s’avére difficile A cause de 1’altération et de la

recristallisation des tétes de plis.

Bien que 1’on n’ait étudié que quelques OPX assez particuliers
et dont le contexte géologique n’est pas toujours connu, il est
manifeste que les pyroxénes sont déformables et que 1’étude des
sous-structures de dislocation laissées par cette déformation
permet d’en retrouver les diverses étapes. Nous avons essayé de
quantifier les <conditions de température et de pression
correspondantes par des essais de déformation qui sont décrits

dans le chapitre suivant.
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Tableau 4: résumé des compositions et des défauts de réseau
observés dans les différents OPX présentés dans
cette étude

R ‘ﬁ¥
E 4L )
4 =
3*’££1“}
‘\ “_J
composition grigine chservations
Pl Mgy, Feo,s8izls ? - Petits cristau; de qualite gemme » iy
- Pas de dislccation ni de ‘ame‘L_ d'exsolution
- {d&formé supérimentalsment par microindentation par Van Duysen
et al. (19831
L
P2 Mg., vxFEb uvcuo o1 Tanzanie - Petits cristaun de cualité cemn
Mo olalzua - Pas de disiocations ni de lamelles d'exsolution ;
- (déformé supérimentalement par fluage, chapitre IV.4.2) ;
P53 matrice: Mgo,ss Saint Paul - Bros monocristal dleulite - .
Fe; ,sCao, olezDg {Labrador) - Nombreuses lamelles d’exsclution avec des dislocations b
lamelles! Mgo,s et ¢ d'interface
Feo,sCan, aalgﬂa
PG OPX: Mg,, AAFEB - Le Puy - Pyroxénite trempée depuis une haute femoérature
Cao 079 0.17511 910 (France} - OPX- pas de lamelle d'exsolution, dislocations non
CPYX: 9FEo .26 dissociées en configuration de montéee
Cao ssAlo 2851y, 520s
P& matrice: Mgi seFes 3s Massif de - Pyroxénite, seuls les grains d'OPY cnt été dtudids:
Alo, 14511 9=l Balmuccia nombreuses lamelles d'exsolution uvec des disiccations
lanelles: Mo esFen,1s {Alpes Italiennes) d interface, dislocations libres b et c dans (100}
Cao,a4lro o.Hln .z8 les diclocations b ont un caractére coin margué
511,070
P23 Mgy,e7Fe0 03512l Dedegaarden - Gros monocristal avec de fines fissures
(MNorvége) - Faible densité de dislocations {déformé expérimentalement scus
grassion de confinement sclide et ga;euse.
P23 Mg1,7Feo,zeldo, mSiale Espedalen = §rps monocristal avec quelques fractures _ ) |
{Morvege) - Faible densité de dislocations, lamelles de clinoenstatite
M Hg. 3Fes alan ozflo, 11 Rogal and - bBros cristal trés detorme _ -
511,94 {Horvege! - Nombreux scus-joints de grain, grande densité ce
dislocations b et ¢ dissociées ou non
P4l ma*rxce 91,260 o7 fzbatofatra - Bros cristal tres déformé, plié "en accordéon” (kinks)
Cao, 02fln loélx volls {Madagascar) - Grande densité de disiocations ¢ libres ou organisées
lamelles: '} go 75FED % an sous-joints, jonctions entre dislocations boet ¢,
Cao.56Tin, ozLFo o1 nombreuses anelles d exsolution
Alo, 17511 ow
PA2  May,e2Fes omSizle ¥jornestad - Gros monocristal avec quelgues fractures
{Morvége! - Faible densité de dislocations, lamelles de clinoenstatife
FEd ﬁg;'7aF&;'19Alo‘ 16 LErI = lDF‘ '.
11,87 (France! = is
ol
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CHAPITRE IV

DEFORMATION PLASTIQUE

IV.1~- Revue des travaux antérieurs

Les premiers essais de déformation expérimentale
d’orthopyroxénes ont été rendus possibles par la mise au point
de machines avec pression de confinement permettant d’éviter la
fissuration dans des minéraux et des roches treés durs. Les
travaux pionniers de Griggs et en particulier, sa machine
encore largement utilisée ont permis la floraison d’un tres
grand nombre d’études mais il faut bien reconnaitre que les
pyroxeénes n’'appartiennent pas au groupe des minéraux les plus
étudiés, car, a tort ou a raison, ils sont considérés comne des

constituants de faible importance pour la rhéologie du manteau.

Les premieres études portant sur la déformation des OPX (Turner
et al. (1860), Raleigh (1985, 1967), Borg et Handin (19686),
Riecker et Rooney (1967), Munoz (1968), voir également la revue
de ces travaux par Smith (1968) ) ont mis en lumiere la
transformation de 1’orthoenstatite de structure Pbca en
clinoenstatite de structure P2,/c. Puis l'étuds de catte

transformation a été reprise plus en détail par Coe (1969),
Green et Radcliffe (1872), Raleigh et al. (1871), Coe et Muller
(1973),Coe et Kirby (1975), Ross et Nielsen (1877). Seuls
Raleigh et al. (1977) et Ross et Nielsen (1977) se sont
interessés au mode de déformation conventionnel <c¢orrespondant
au glissement de dislocations. Ross et Nielsen (18977) indiquent
un effet adoucissant de l'eau. L'ensemble de ces études nmet
bien en évidence le systeme de glissement ¢ 100) (0011
seulement. Les autres systémes de glissement ou de déformation
nécessaireé pour satisfaire au critére de Von Mises seraient,
outre l'inversion, la montée de dislocations ou le glissement

aux joints pour les polycristaux. Tous les auteurs s’accordent



pour dire que la montée est un phénoméne lent. Les expériences
de recuit, méme & haute température,  conduisZsnt a des
évolutions trés faibles de la sous-structure de dislocation.
Ces résultats sont bien cohérents avec l1'hypothése de départ a
savoir que les pyroxénes doivent trés peu participer a la
déformation du manteau. On peut enfin signaler qu’il n’y a eu
aucune étude systématique des propriétés mécaniques des OPX en
fonction de leur composition, en particulier de leur teneur en
calcium, qui & partir de quelques pour-cent destabilise la
structure. (Kirby et Etheridge (1981) proposent d’ailleurs un

couplage entre déformation et précipitation).

Le phénoméne de la transformation "ortho——>clino" (fréquemment
appelée inversion) étant le mode de déformation qui a été Ile
plus étudié et qui est le mieux compris actuellement, nous
décrirons briéveﬁent ci-dessous ce mécanisme de déformation
assez inusuel. On sait maintenant que cette transformation est
de type martensitique, c’'est a4 dire qu'elle peut etre engendrée
par une contrainte de cisaillement (cission) ou en tous cas,
qu’eile est accompagnée par une déformation (cisaillement).
Certaines études se situaient dans le cadre de la
thermodynamique d'équilibre et cherchaient a préciser le
domaine de stabilité des deux phases dans 1’espace (P, T)
(Sarver et Hummel (1962), Kuzel (1983), Sclar et al. (1964,
Boyd et England (1965), Akimoto et al. (1968)). Ainsi que nous
l1*avons déja précisé, les relations entre inversion et
déformation par cisaillement suivant le systéme (100) ({001l ont
fait 1'objet d’un assez grand nombre d’études depuis Turner et
al. (1960). L’ensemble de ces études a permis de mettre en
évidence le r@le de la contrainte déviatorique sur le systémse
(100) [001]1 dans cette transformation. Cette contrainte devient
un parametre thermodynamique au méme titre qua T et P, et la
stabilité des diverses phases doit &tre vue dans l'espace (P,
T,o0). Il se pourrait méme que la clinoenstatite ne soit =stable
que lorsgqu’elle est soumise a4 une cission. En outre, Coe et

Kirby (1975) et Kirby (1976) ont montré que la clincenstatite
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Figure 37:
Représentation schématique de la transformation
ortho-clinoenstatite d’apres Coe and Kirby (197%5). La région

ombragée est une lamelle de clinoénstatite (C.E) dans la
matrice d'orthoenstatite (0.E). La clinoenstatite se forme par
"démaclage" de 1’orthoenstatite lors du glissement d’une
dislocation partielle (P.D) dans (100). Le wvecteur de faute
associé est Ac=5/8c. Les divers axes cristallins montrant les
relations épitaxiales sont indiqués: a* ezt un vectsur de

réseau réciproque.
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est nucléée par la dissociation de dislocations € dans (100)

selon la réaction: T—>0:83T+0.17C (ou EZ—>1/BE?5/63).

C’est la partielle de vecteur de Burgers le plus grand qui est
mobile et qui dans son mouvement génére une faute. Cette faute,
moyennant quelques réarrangements atomiques mineurs, est une
lamelle de clinoenstatite élémentaire. La nucléation d’autres
dislocations C dissociées dans le plan (100) adjacent, épaissit
ﬁrogressivement la lamelle. Le cristal d’orthoenstatite est
envahi par de telles lamelles et se transforme complétement
avec un cisaillement de 13,3®. Selon 1'idée originale de Ito
(1935), on peut parler d’un démaclage a4 1’échelle de la maille
élémentaire. Ce modéle trés parlant est repris par les divers
auteurs et explicité sur la figure 37. Les domaines de
stabilité de l’orthoenstatite et de la clinoenstatite =seraient
séparés par la surface d’équation

T=5686(=C)1+4,5P(kbar }-3000 (kbar) _

{Grover (1972) et Coe et Kirby (1975)). Les lois de

comportement seraient d’aprés Ross et Nielsen (1977):

— pour le mode de déformation par inversion:
€=3, 19x10~"axp(~7,3 + 1,8/RT) ®.awa. =v

- pour la déformation plus conventionnelle par glissement de
dislocation:

€=2,32x10%exp(-64,8 + 2, 1/RT) =.®wo, ww

La limite entre les deux modes de déformation serait régie par
la formule: -logf =13,4(1/T)-21,4.

IV.2- Fluage a haute température et pression atmosphérigue

Nous avons pu trouver quelques petits cristaux d'enstatite (P2,
tableau 4), de ‘'"qualité gemme" (trés peu colorés et trés
transparents) dans lesquels nous avons taillé des toutes

petites  éprouvettes de fluage: 1,8x1,8x4mn*>=, Deux
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Figure 38:

représentation stéréographique des orientations des

compression des éprouvettes de déformation.

orientation 1 pour activer

orientation 2 pour activer

orientation 3 pour activer

axes de

(100) 0011

(100) 0101

(010) 0011



Figure 39:
enstatite fluée a 1085°C st

pression atmosphérique, fines

lamelles de clinocenstatite

Figure 40:

méms é&chantillon que figure 333

lamelles de clinocenstatite,
dislocations largement
dissociées et dislocations

entieres
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orientations ont été testées: une & 45° de T et O
(orientation (1), figure 38) pour activer le systéme de
glissement (100)C0011, l'autre a 452 de 3 et © (orientation
(2) , figure 38) pour activer le systéme de glissement (100)
(0101.

Diverses températures et contraintes ont été testées. Pour
1’une et 1’autre des orientations, on n’a pu détecter aucune
déformation au dessous de 1000=C: 1les é&chantillons casszent

pour une contrainte de l’ordre de 20kg/mm®. Par manque de

matiére, donc d’éprouvettes, nous n'avons pu trouver les
conditions de température et de contrainte qui auraient permis
de produire de la déformation ductile dans la deuxiéne

orientation.

Par contre, pour la premiére, nous avons bien pu mettre en
évidence les deux régimes de déformation distincts, inversion
et glissement des dislocations & A 1065<C. Pour  une
contrainte résolue sur le systéme (100) (0011, inférieure a 7O
MPa, 1l’enstatite se déforme par glissement & une vitesse trés
faible ( £de l’ordre de 10~®s—!). A partir de 70 MPa, on
déclenche 1’'inversion qui est un mode de déformation beaucoup
plus rapide (€de 1'ordre de 10-%s—%i, En réduisant la
contrainte a une valeur légérement inférieure & 70 MPa, 1la
déformation par inversion stoppe et on revient & une vitesse de
déformation trés lente correspondant au glissement de
dislocations C entiéres. Nous avons Pu ainsi plusieurs fois
basculer d'un mode de déformation a4 l'autre et il n’'y a presque
pas d’'hystéresis: le changement de régime se produit toujours

vers 70 HMPa.

Nous avons étudié en MET, les 'microstructures de dislocation
laissées par cette déformation composite. On s'attend donc a
trouver A la fois des traces laissées par l1’inversion
(dislocations largement dissociées et lamelles de

clinoenstatite) et des traces de déformation par glissement sur



Figure 42:

a) région voisine de celle
présentée figure 41. Les
dipf8les coins é&troit= =e =2ont
repinceés pour donner de
petites boucles de
dislocations.

-80-

Figure 41:

meéme échantillon que
figures 39 et 40, région ou
on a essentiellement des

- diptles coin ©

o0

b) "sketch" décrivant le
mécanisme de formation des
boucles pour repingage des

dipbles coins.



Figure 43:

Aprés déformation dans les conditions limites, on observe des
dislocations ¢ largement dissociées. Par chauffage in situ
(dans le microscope) d’une petite région (par beam pulse), on
provoque des contraintes dues a la dilatation différentielle.
Ces contraintes font bouger les dislocations et on montre ainsi
que c’est la partielle de grand vecteur de Burgers qui est

mobile.

a) avant "beam pulse", la partielle qui va bouger et étendre la

faute est repérée par une fleche.

b) aprés un chauffage court (0,5 seconde) et intense, la
partielle s’est déplacée. Sa mobilité est plus grande que celle
des dislocations C entiéres qui ne peuvent &tre déplacéez par

"beam pulse".
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(100) 10011 (dislocations © entiéres). C’est bien ce que l'on
observe, comme le montrent les figures 38 &4 43. La figure 39
montre une région envahie par les lamelles de clinoenstatite.
Sur la figure 40, on observe a4 la fois des lamelles, des
dislocations largement dissociées et des dislocations entiéres.
On remarque que seulg l1’une des deux dislocations partielles,
bordant la faute d'emplilement est visible. Cette observation
est en accord avec toutes les observations précédentes qui
supposent que c’est la petite partielle de vecteur de Burgers

1/6C qui n'est pas visible.

La figure 41 correspond a une région ou on a uniquement des
dislocations entiéres. Il s’agit pour 1l’essentiel de dip&les
coins laissés dans leur sillage par les dislocations c vis
mobiles. A la température de l1’essai, la pipe diffusion est
assez efficace pour permettre le repincement de ces dipdles qui
se transfqrment en une série de pétites boucles circulaires.
Ceci est bien illustré par la figure 42(a et b). Par contre, la
diffusion en volume n‘'est pas encore efficace a cette
température et les dislocations libres entiéres restent bien
confinées dans leur plan de glissement comme le montre

l1*analyse stéréographique des dislocations sur la figure 41.

Nous avons pu vérifier directement par observation, in sSitu
(dans 1le microscope électronique), que ce sont bien les
dislocations partielles S/SE’qui sont mobiles et générent la
formation de la clinoenstatite et que ces partielles sont plus
mobiles que les dislocations C entiéres. En chauffant une lame
mince dans le microscope par "beampulses", on a pu provoquer
1’extension des fautes par mouvement de cette partielle 5/6¢C

(figures 43 a et b).

IV.3- Déformation sous pression de confinement solide

Dans le cadre de cette étude sur les orthopyroxénes, nous avons

entrepris la mise au point d’'un montage de déformation sous
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pression de confinement solide. Ce montage a été réalisé au
laboratoire sur le modele de la machine congue par Griggs dans
les années 60. La réalisation et la mise au point de notre
"machine de Griggs" a réclamé de notre part un long travail
technique qui représente une grande partie de notre activité
durant la préparation de cette thése. Nous exposons en détail
dans l’annexe III les caractéristiques de notre machine et les
considérations que nous avons été amenés a formuler a4 la suite

des nombreux essais destinés & son perfectionnement.

Comme nous le précisons dans l'annexe III, le principal défaut
des montages de déformation sous pression de confinement sclide
réside dans l1’introduction de contraintes parasites résultant a
la fois de 1’imperfection de la transmission de la pression par
le milieu de confinement solide et des forces de frottement sur
le piston de force. Pour que les essais réalisés avec. cette
machine puissent nous fournir des résultats quantitatifs, les
contraintes parasites doivent étre, sinon négligeables, du
moins suffisamment faibles, pour ne pas a elles seules
provoquer la déformation de l’'échantillon et (ou) cacher la
réponse réelle de 1’échantillon. En dépit des nombreuses
modifications que nous avons effectuées sur notre montage, nos
échantillons d'orthopyroxénes se sont avérés présenter des
caractéristiques mécaniques trop faibles pour que nous
puissions déduire des informations des courbes de force et de
déplacement enregistrées pendant nos essais. En effet, pendant
l1’essai de déformation, les forces de frottement sur le piston
de force sont, dans notre montage, suffisamment importantes
pour ‘“"noyer" totalement la réponse de 1*échantillon.
L'enregistrement de la force exercée sur le piston de
déformation axiale n’est alors plus du tout significatif du
comportement de 1°’échantillon. Il faut également noter que des
tests de mise en pression de confinement et en température
(c’est a dire des essais arrétés avant l'introduction
volontaire d’'une contrainte déviatorique) ont montré que nos

échantillons d’orthopyroxéne subissent pendant cette étape une
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déformation relativement importante (systématiquement plus de
8% de déformation mesurée sur l’axe de 1’'éprouvette pour une
montée 4 8 kbar, 800=C), danz de= conditions de preszzion,

contrainte et vitesse de déformation inconnues. Nous ne donnons
donc pas de courbe de déformation pour ces échantillons
déformés sous pression de confinement solide. L’observation en
MET de ces échantillons a cependant apporté des résultats que

nous présentons ici.

Les éprouvettes de déformation de 4x4x10mm™ ont &té taillées=s
dans un gros monocristal d’enstatite de composition
Mgi,e7Fa,0o=5iz0s (P23, tableau 4) selectionné pour =a

relative "propreté" (peu de défauts préexistants, voir chapitre
III). Nous avons choisi deux orientations de 1*axe de
compression telles que, en principe, l’inversion ne puisse 8tre

activée par une contrainte déviatorique axiale, soit:

- d’une part i 45= ds [1001et de (010l (orientation (2), figure
38) afin de promouvoir le systéme de glissement (100) (0101 -
‘dans ce cas, le facteur de Schmid est maximum (@#=0,5) sur ce
systéme et nul pour les systémes (100)[00llet (010)C0011.

~ d’autre part a4 45= de (010] et de [001] (orientation (3},
figure 38) afin de promouvoir le systéme de glissement
(010)C0011 - dans ce cas, le facteur de Schmid est maximunm
(0=0,5) sur ce systéme et nul pour les systémes (100)[001let
(100) £0101.

Si le systéme de glissement (100) (0101 a, ainsi que nous
1’avons déja précisé, été plusieurs fois observé dans des
échantillons d’OPX déformés naturellement ou expérimentalement
le systéme (010)(001] n’a été identifié que par Ross et Nielsen
(1977) dans de l’enstatite polycristalline déformée
expérimentalement. En plus du systéme (100) (001l , un second
systéme de glissement dans la direction ¢ est possible car les

chatnes de tétraéddres (SiO=)o qui forment l'ossature rigide
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du squelette des pyroxénes ne sont Ppas rompues par des
dislocations C quels que soient leurs plans de glissement.

Les essais de déformation ont été réalisés sous une pression de
confinement de 8 kbar (pression mesurée) a 800<C (température
choisie pour limiter la dégradation du milieu de confinemen<t)
et 4 une vitesse de déformation d’environ 2.107®3~*, Ls

milieu de <confinement était soit de la *soft-fired"
pyrophyllite, soit du talc. Les échantillons sont revétus d'une
gaine cylindrique de diamétre extérieur Smm (voir annexe III).
Les taux de déformation n’'ont pu é&tre contrflés pendant la
déformation car nous n'avons généralement pas réussi a
déterminer avec certitude le point de départ de la déformation
(le "hit-point", voir annexe III). Les taux de déformation ont

alors été "constatés" aprés l’expérience.

L'observation en MET des échantillons déformés montre que, bien
que les orientations des éprouvettes aient été choisies de
maniére a donner un facteur.de Schmid nul sur le systéme = (100)
(0011 et a4 éviter 1’inversion de l1’orthoenstatite en
clinocenstatite, celle-ci s’est systématiquement produite. La
figure 44 montre une région trés riche en lamelles de
clinoenstatite qui sont vues "debout". De nombreuses partielles
"fortes", 0.83¢ sont également visibles. Ce paysage est
typiquement rencontré dans les échantillons qui ont subi une
déformation importante (c’est 4 dire dont le taux de
déformation Al/1 dépasse 15%). Ces lamelles occupent alors
l1’ensemble des zones observables des lames minces et 1’on ne
peut généralement identifier d’autres traces de déformation,
les observations se trouvant particuliérement compliquées par
la présence de ces nombreuses lamelles. Notons de plus que ces
échantillons fortement déformés présentent de nombreuses
fractures et qu’il a été quelquefois impossible d’en extraire

des lames minces.

Dans les échantilloné moins déformés (Al1/1<15%), nous avons

cependant pu effectuer des observations plus complétes dans des
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Figure 44:

echantillon déformé sous
pression de confinemnent
solide. Region envahie de
lamelles de clinocenstatite

dans un échantillon fortement

déformé

Figure 45:

échantillon orienté pour
promouvoir le .systéme
(100) [0O10]

45a: le glissement de
diglocations b a effectivenent

cte active.

45b: zZone immédiatemnent
voisine de la figure 4%a
montrant une tres grande
densité de lanelles de
clinoenstatite. La
transtformation de
l’orthoenstatite ern
clincenstatite a donc

D

égalemnent &té activée.
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zones moins riches en lamelles de clinoenstatite. Ainsi, on a
clairement pu vérifier que le glissement (100)(010], promu par
1’orientation (2), avait effectivement été activé. La figure
45a montre une assez grande densité de dislocations E’dans une
zone oud la densité des lamelles de clinoentatite (ou de fautes)
est déja importante. (La figure 45b présente la zone
immédiatement voisine de la figure 45a). Ces dislocations b ont
un caractére coin marqué avec une direction paralléle a T conmme
le montre bien la figure 468. On ne reléve aucune trace de
montée A cette température d’essai (800°C). Les dislocations

sont confinées dans leur plan de glissement et il n'y a pas de
sous—joints. Ces dislocations % sont systématiquement
identifiées dans les 2zones o4 la densité de lamelles de
clinoenstatite paralléles a4 (100) est suffisamment faible pour
ne pas geéner l'obssrvation. Ces =zZones sSont cependant raresz at

nos observations restent parcellaires.

L’observation en MET des échantillons déformés dans
1’orientation (3) de maniére A pPromouvoir un éventuel
glissement (010)C0011 n’a pas permis de vérifier si ce systéme
peut etré'effactivament adtivé‘ On ohserve principalement, cette
fois encore, une grande densité de lamelles de <clinoenstatite

mais pas de trace de glissement dans le plan (010).

Le fait que la transformation en clinoenstatite intervienne
systématiquement dans nos expériences de déformation en machine
de Griggs est un obstacle A la fois pour le déroculement correct
de nos essais de déformation et pour l’observation en MET des

échantillons déformés.

L’examen en MET des échantillons soumis &4 un simple test de
mise en pression de confinement et en température (c’est i dire
sans l’introduction volontaire d’une contrainte déviatorique)
montre que l'inversion s’est déja largement développée pendant
cette étape. Les contraintes accidentelles qui sont
inévitablement produites dans ce type de montage, peuvent etre



_68_

Figure 46:

les dislocations b produites
par la déformation ont un
caractére coin marqué, leur
direction préférentielle

étant paralléle a c.
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rendues responsables de l'activation de l’inversion. La mise en
pression de confinement est une étape relativement "brutale" et
il est probable que l’inversion est la réponse préférentielle
de l'échantillon aux brusques écarts i un régime de contrainte
hydrostatique auxgquels il est soumis. Ce mode de déformation
par inversion s'accorde mal aux raccourcissements mesurés sur
-ces échantillons. On n’observe cependant généralement pas de
traces nettes de glissement suivant les systémes promus par

l1’orientation des éprouvettes. Une partie de la déformation

globale de ces échantillons peut étre attribuée i une
fracturation plus ou moins importante (les échantillons
d’origine présentent d’ailleurs de fines fissures). Il est

également probable que la déformation par inversion provoque
une désorientation de certaines zones du cristal gqui conduirait
au raccourcissement observé. Dans le cas des échantillons
orientés de maniére A4 promouvoir le systéme (010) {0011
(orientation (3)), le plan (100) &est paralléle A4 1’axe de
compression. La déformation par inversion pourrait alors
provoquer une désorientation de certaines parties qui
conduirait a4 un pliage du cristal comparable &4 celui observe
dans les échantillons déformés naturellement par kinking (P41,
chapitre II1.3.3 ), Nous ne sommes cependant pas en mesure de
justifier une telle hypothese. De maniére trés qualitative,
nous remarquerons cependant que les échantillons orientés pour
promouvoir le systéme (010) (0011 (orientation (3})}) semblent
*supporter” 1la mise en pression de confinement et en
température, "moins bien" que les échantillons orientés pour
promouvaoir le systeme (100) (L0101 (orientation (2)), les taux de
déformation mesurés sur les échantillons correspondant a
l'orientation (3), s’avérant systématiquement supérieurs i ceux
des échantillons correspondants & l'orientation (2) pour des

tests de mise en pression et en température identiques.

Lorsque l’essai de déformation réel commence, les échantilloens
ont donc subi une déformation relativement importante (on
estime Al/1>8% pour une montée a 800°C =t 8 kbarl. Dan=z le
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cas de l’orientation (2), la déformation se poursuit par Ile
glissement sur le systéme (100) (0101 mais également par
inversion (les lamelles de clinoenstatite semblent en effet
plus nombreuses dans un échantillon ayant subi un essai de
déformation complet que dans un échantillon soumis 4 un simple
test de mise en pression et en température). Dans 1le cas de
1’orientation (3), seule l’inversion semble &tre activés dans

les conditions de nos essais (Pc=8 kbar, T=800-=C).

Enfin, nous noterons que l’observation en MET de nos
échantillons déformés nous a occasionnellement révélé ia
présence de "réseaux" de dislocations présentant une
organisation trés particuliére, tels que ceux présentés figure
47 a et b. Ces réseaux de dislocations sont ©principalement
formés de dislocations dont le vecteur de Burgers posséde une
composante'? importante. Quelques dislocations & faiblement
dissociées sont irréguliérement enchevétrées dans ce réseau
(elles produisent le faible contrast résiduel observé figure 47
b). Les analyses ne révélant aucune variation de composition
dans ces régjons, il ne s’agit pas de réseaux de dislocations
d’interface avec une exsolution. Bien que de tels défauts
n'aient jamais été relevés, lors des observations (plusieurs
fois répétées) effectuées dans diverses régions du cristal
(P23, tableau 4) dont nous extrayons nos éprouvettes de
déformation, il semble raisonnable de considérer que ces
sous—-joints étaient présents avant l’essai de déformation. Cet
exemple montre 1’un des problémes que peut présenter
1’utilisation de cristaux relativement imparfaits dans ce +type
d’expériences. Les cristaux d’*0OPX qui présentent une perfection
cristalline telle que celle du <cristal wutilisé pour nos
expériences de fluage (cristal P2, tableau 4) sont rares et
généralement petits, ce qui, hélas, s'accorde mal avec des

essais de déformation en machine de Griggs.
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Figure 47a et b:
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IV.4- Déformation sous pression de confinement gazeuse

Le Laboratoire de Recherche Minéralogique de 1’Australian
National University de Canberra {(Prcfesseur M. S. Paterson) a

0y

récemment réalisé a notre demande des déformations dans une

machine 4 pression de confinement gazeuse qui est réputée pour

introduire trés peu de contrainte parasite.

Les deux échantillons soumis 34 ces essais sont identiques a
ceux que nous avons testés dans notre machine de Griggs
(échantillons d’enstatite extraits du cristal P23 (tableau 4)
découpés suivant les orientations (2) et (3) (figure 38)). Les
expériences ont été conduites a T=1000®C, Pc=2 kbar et une
vitesse de déformation de 1’ordre de 5.10-®z~1!, at arr@téss

aprés une déformation totale Al/1=6%.

Les courbes contrainte-déformation sont reportées figures 48a
et 48b. On remarque sur ces deux courbes, des chutes de
contrainte brutales qui peuvent A priori €tre attribude=z i de
la fissur ation ou & des instabilités de déformation. En
outre, 1’échantillon correspondant a l'orientation (3)
(destinée a promouvoir le systeme (010) [001] ) présente une
limite élastique de 50 MPa qui nous parait anormalement basse.
Seul cet échantillon a jusqu’a maintenant été étudié en MET.
Nos observations en MET révélent diverses catégories de

défauts:

X Bien que cet essai ait été réalisé dans la meilleure machine
de déformation sous pression de confinement actuellement en
service dans le monde, et que 1’échantillon soit orienté de
maniere a ce qu’'une contrainte axiale ait un facteur de Schmid
nul sur le systéme (100100011, la figure 48 montre 1la présence>
de trés nombreuses lamelles de clinoenstatite. L'inversion en
clinoenstatite s’est donc produite et semble d’ailleurs s’é&tre
propagée dans une grande partie de 1'échantillon. Cette
transformation est peut-€tre responzable des chutes= de

contrainte présentées par la courbe figure 48b.
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Figure 48:
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% On observe des dislocations ?’séns pouvoir dire clairement si
le (ou un) glissement dans cette direction a été activé. La
figure 50 montre des dip@lez coinz trés rectilignes. Leur
densité, estimée assez grossiérement sur 1’ensemble de 1la

région transparente est assez faible (<107cm—=).

—
La figure 51 présente des dislocations b - ou du moins des
—p
dislocations dont le vecteur de Burgers a une composante b
importante—- groupées par gquatre. Nous n’avons pas cherché a

caractériser complétement ces défauts.

La figure 52 montre également des dislocations B dans des
sous—joints constitués de deux familles de dislocations b et ©.
La figure S2a présente une vue d’ensemble avec plusieurs
sous—-joints bien organisés et les figures 52b et < montrent

l1’une et 1’autre famille constituant 1’un de ces sous-joints.

Il faut noter que ces observations sont éparses: plusieurs
sous—joints sont présents dans une région, aucun dans une autre
qui par contre contient des dip@lexz coins b, Ceci jefte un
doute sur la représentativité de ces défauts qui existaient
peut—-&tre avant déformation. Cette remarque rejoint celle faite

34 propos des sous—joints occasionnellement observés dans les

échantillons déformés dans la machine de Griggs.

¥ Dans certaines régions, on reléve la présence de bulles sur
lesquelles sont accrochées des dislocations © ainsi que
quelques dislocations Y (figure S53). Ces dislocations T ont une
orientation vis de sorte que l’on ne peut pas définir leur plan
de glissement. Quant aux bulles que nous supposons &tre des
bulles d’eau, il est encore une fois impossible de préciser si,
elles étaient présentes avant déformation ou si elles résultent

d’une précipitaticen & haute température.

z

Enfin, de grandes boucles de dislocation T entiéres sont
hétérogene. Ces

présentes en densité assez faible et



Figure 52a:
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Figure 53:

méme échantillon gque figures précédentes. Bullez sur lesquelles

2z B . - Y B rd
sont accrochées des dislocations ¢ au caractére vis marqué.

Figure 54:

méme échantillon que figures précédentes. Boucles de

dislocations'g dans (100).
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dislocations ¢ ont des directions préférentielles vis, les
autres segments des boucles étant situés dans le plan (100).
C’est la seule indication qui puisse suggérer que le glissement
de dislocations C entiéres se soit effectivement produit. Ces
boucles de dislocations C entiéres dans (100) restent cependant
difficiles a4 associer avec un éventuel glissement sur le
systéme (010) L0011 (figure 54).

En résumé, nos observations en MET, n’'éclairent pas beaucoup
les mécanismes qui ont pu provogquer la déformation enregistrée
socus la trés faible contrainte de S50 & 80 MPa. Seules les
lamelles de <clincenstatite sont omnni-présentes mais, en
principe, elles n’expliquent pas 1le racourcissement dans la

direction coemprimée.
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CHAPITRE ¥

DISCUSSION ET CONCLUSTION

les résultats de nos essais de déformation sSous pression de
confinement montrent que, dans les conditions expérimentales,
auxquelles nous pouvions accéder (T<1000=C, ¢>10-®s—),

l'inversion de l’orthoenstatite en clinoenstatite intervient
systématiquement bien que nous ayons orienté nos échantillons
de maniére 4 ne pas solliciter le cisaillement sur le systéeme
(100) (0011 . La grande facilité avec laquelle cette
transformation de type martensitigque peut se produire, justifie
sans doute le fait que, jusqu’'a maintenant, c’est ce mnode de
déformation qui a été principalement étudié. I1 est cependant
remarquable que, bien que des traces de cette transformation
soient trés  fréquemment rencontrées dans les échantillons
déformés naturellement, ce mode de déformation reste treés
limité dans la plupart de ces échantillons. I1 semble donc
qu’il y ait 13 un probléme relevant du grand écart entre les
conditions thermomécaniques de nos déformations eXpérimentales

et celles des déformations naturelles.

Nos expériences de fluage moatrent qu’il est rossible
d’atteindre une partie de l‘’espace (P., T, o) dans
lagquelle on n’active pas la déformation par inversion. Le point
défini A pression atmosphérique par T=10685= at 0u4=70 MNPa
représente cependant la seule donnée précisant la limite entre
la déformation par inversion et la déformation par glissement
de dislocations T entiéres, obtenue directement dans 1’espace
(P., T,0a). Lez différentz auteurs ='accordent pour

dire que la dépendance en pression de cette limite e=st faible
(4,5=C/kbar -d‘aprés Grover (13972)). Danz de=z conditions
thermomécaniques proches de cette limite, la vitesse de
déformation par glissement de dislocations T entiéres dans

(100) est de l’ordre de 10=®=~?!, Bjien gu'il =0it jusgu'a
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maintenant impossible d'extrapoler cette donnée aux vitesses de
déformation naturelle beaucoup plus faibles, elle peut etre
considérée comme un résultat quantitatif important, ce
glissement de dislocations © dans (100) représentant le
principal mode de déformation naturelle des orthopyroxénes. Ces
expériences de fluage montrent d’autre part que la montée des
dislocations © observée dans un certain nombre d’échantillons
déformés naturellement réclame sans doute une température treés
élevée (T>1100°). Le r6le de 1'zau qui peut accélérer la

montée des dislocations dans les échantillons déformés
naturellement, est cependant un élément qu’il ne faut pas

négliger.

L’étude expérimentale de systémes de glissement autres que le
glissement facile des dislocations Z dans (100) ne peut @&tre
menée que sous pression de confinement afin de limiter les
risques de fracturation des échantillons. Pour obtenir des
résultats quantitatifs, il est nécessaire de perfectionner
notre machine de déformation sous pression de confinement
solide de facon &, d’une part pouvoir atteindre des
températures supérieures a 1000=C, et d'autre part, améliorer

la transmission de la pression de confinement a 1’échantillon
et diminuer 1les contraintes parasites (provoquées par les
forces de frottement). Il s’agit en effet principalement de
réaliser des essais dans des conditions de température pression

et contrainte permettant d’éviter la déformation par inversion.

Malgré les imperfections actuelles de notre montage de
déformation sous pression de confinement solide, nous avons pu
montrer qu’'il est possible d'activer expérimentalement a
P.=8 kbar st T=200-C le glissement dez dizlocations )

dans (100), systéme qui prend une part active dans la
déformation naturelle de certains des échantillons que nous
avons étudiés. Ces dislocations b présentent systématiquement un
caractére coin marqué ce qui suggére que leur glissement est

controlé par de la friction de rézeau. Il rezte cerpendant 4



préciser les ©paramétres thermomécaniques qui pilotent ce

glissement.

Le glissement de dislocations T dans le plan (010) reste une
hypothése que nous n'avons pu vérifier. Le fonctionnement de ce
systéme réclame, peut—-&tre, une température plus 4&levée que
celle de nos expériences (800°C at 1000=C} ou desz

conditions thermomécaniques auxquelles la déformation par
inversion en clinocenstatite ne peut plus se produire. Cependant
aucune trace de ce systéme de glissement n'a été relevée dans
les échantillons déformés naturellement. Par contre il faut
noter que la déformation par pliage (kinking) observée dans les
échantillons naturels semble compatible avec une compression
dans une direction proche du plan (100) ce qui est le cas
lorsque 1’on cherche a4 solliciter 1’éventuel glissement de

dislocation T dans (010).

L’étude en MET des OPX déformés naturellement a montré que ces
minéraux ont participé a la déformation du manteau et que,
contrairement a l’olivine, ils ont conservé dans leur
sous~structure de dislocation, les traces de diverses étapes de
leur passé thermomécanique. Nos essais de déformation ont
permis de vérifier qu’il est, dans une certaine mesure,
possible de recréer expérimentalement les principaux défauts de
réseau produits par les déformations naturelles. Bien que
nécessitant guelques progres techniques, la gquantification des

conditions thermomécaniques dans lesquelles on peut provoquer
les différents modes de déformation s’avére possible et
permettra d'apporter un certain nombre d’informations sur 1les
conditions thermomécaniques dans lesquelles les déformations

naturelles se sont produites.
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ANNEXES
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ANNEXE I

CONDITIONS D'OBSERVATION EN MICRCSCCPIE ELECTRONIQUE

A.].1- Préparation des lames minces de MET

Les échantillons a observer en MET ont été préparés par la
méthode usuelle mise au point au laboratoire. Les cristaux
bruts (éwventuellement orientés par la méthode de Laue en
retour) sont découpés A& l’aide d’une scie 4 fine lame
diamantée. On obtient ainsi une lame du matériau, d’épaisseur
0,2 a4 0,5 mm. L’'une des faces de cette lame est ensuite polie a
la p&te diamantée {(granulométrie 8 microns), puisz la lame e=st
collée sur le fond d’une “cuvette" de verre de 30 microns de
profondeur. Ceci permet d’amener la lame du matériau a
l’épaisseur pétrographique standard de 30 microns par abrasion
mécanigque puis par polissage a la pa&te diamantée de =a =seconde
face. Ces lames minces sont ensuite découpées en petites
parties gue l’on colle sur des supports ("grilles*) de cuivre
de 3 mm de diamétre de maniére A faciliter leur manipulation et
leur conservation. L’amincissement final est réalise par
bombardement ionique sous une tension accélératrice de 5,5 kV

avec un angle d’incidence de 14=. Cez  é&chantillonz i=clants

5]

sont enfin recouverts d’'un fin dép6t de carbone {(vaporisé =ou
vide) qui permet d’éviter les difficultés d’observation créées
par l‘accumulation de charges sur l’échantillon soumis au

faisceau électronique dans le microscope.

A.I.2- Conditions d’observation en MET des QOPX

Nous avons utilisé tout au long de notre étude en microscope
JEOL 200 CX équipé d’un STEM et d‘’'une nicroanalyse b4
quantitative LINK 860. Nous avons travaillé avec un porte cbjet
a double inclinaison (2 fois +/— 45=) gui permet d'effectuer

des analyses X avec des perturbations modérées. Les spectres
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font apparaitre guslgues traces parasites provenant du
microscope et du porte objet maisS celui-ci permet de mettre
verticaux (paralléles au faisceau électronique) les precipités

ou exsolutions a4 analyser.

Les dislocations et défauts d’empilement ont eté caractériseés
par les methodes standard: analyses stérécgraphiques pour les
orientations et criteéres de non visibilité des dislocations
pour 2.5=0 et g.(bAW)=0. Ces méthodes simples se sont avérées
suffisantes pour obtenir des caractérisations non ambigues, ce
qui signifie que l’anisotropie elastique des OPX reste faible,
tout au moins pour les champs de déformation des dislocations €

et b.

La relative stabilité de la constante de diffraction de ce
microscope a également été d’une grande aide pour l’analvyse de
l’espace réciproque. Il est en effet assez difficile de
dépouiller les clichés de diffraction des OPX: d’une part les
parameétres varient un peu avec la composition et d'autre part,
il vy a de nombreuses distances réticulaires trés proches ({(voir
tableau AI1l).

Les bonnes conditions de diffraction pour imager les défauts en

deux ondes sont assez rares. Les meilleures sont:

202 pour les dislocation

e
i

s T
060 pour les dislocations b.

09
It

Les autres conditions de diffraction que nous avons utilisées

sont principalement:

g = 420, g = 610, g = 440 (pour les dislocations o)
g = 221, g = 131, g = 133, g = 321 (pour les dislocations v et
c).
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On peut mentionner que g = 202 ne met pas hors contraste les
dislocations b coin, le critére éﬁ(EKE>= 0O n'étant pas rempli
dans ce cas. On peut donc geéneralement observer toute la
sgus—-structure de dislocation avec cette condition de

diffraction, les dislocations Y présentant préférentiellement
la direction T.

Enfin la faible convergence du JEOL 200 CX se pr&te bien 4
l1’imagzerie en faisceaux faibles (weak beam), que nous avouns
utilisée avec les diffractions présentant les plus forts
facteurs de structure 202 et 0860.
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ANNEXE II

MICROANALYSE X

A.II.1- Principes généraux

Les accessoires de microanalyse X se sont beaucoup développés
ces derniéres années. Nous avons travaillé avec un équipement
de conception déja ancienne qui exige un étalonnage long et
minutieux (introduction de profils standard, calibrage des
coefficients élément par élément). Cet étalonnage nous a
demandé un travail assez long gque 1’'on rappelle ©briévement

ci—-dessous.

Le principe de la microanalyse X est trés simple. Les divers
éléments chimiques A, B, C... de 1’échantillon sont irradiés
par les électrons du faisceau incident d’énergie E-. Ce=s

éléments rchimiques absorbent une partie de 1l’'énergie des
électrons et réémettent un rayonnement X discret,
caractéristique de 1'élément en question (raie K, L,...). Les
photons X émis dans la bonne direction entrent dans un
détecteur (monocristal épais de silicium le plus pur ©pos=sible)
ou ils génerent des paires électrons-trou. Grd&ce 4 uns d4.4.p.
appliquée au silicium, on obtient  donc une charge Q
proportionnelle a l’énergie du photon X incident. Cette <charge
est mesurée par un F.E.T. et classée grace & un analyseur
nulticanaux. La proportion de photons X, caractéristiques d’'un
élément chimique A, B ou C, est donc en principe
proportionnelle a la concentration de cet élément dans

1’échantillon. Une bonne analyse implique donc gqu’un électron

-
(0]
s
@
7]

incident d’énergie Ez n'interagit gu'une =sules fo
l1’échantillon, la probabilité d’interaction n’étant fonction
que de E- et de 1'élément chimique A, B ou C en gusstion. Cn
appelle Qa{Es! la probabilité d'iagnization de 1'é

par 1’électron d*énergie Eo . On Suppo=s donc que
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1*échantillon est trés mince et la gquantité de photons X émis

est proportionnelle a:

00 Va 2=t la <concentration  volumigue de  l1'é&chantilleon an
élément A et t est l’épaisseur de 1’'échantillon.
Si l’échantillon était epais, il faudrait remplacer cette
expression par:

dE

dt

Cette simplification est appelée l1’approximation de lame mince.
On suppose aussi gque dans les conditions ci-dessus, les

corrections de numérc atomique et de fluorescence (corrections

3
ot
(3]
[N
53]

Tran

ant

1]
5]
i}

Z et F) peuvent &trs traitéez comme dez con an
1 1

Q.
o+
(0]

e

1]

e

(%]
[}

n
le coefficient de sensibilité de 1’apparei rte qu

intensités X des éléments A et B sont:

la

B

i

ValQalat
VeQuDet

I

D est un coefficient qui prend en compte ces corrections Z et F
et la sensibilité du détecteur. Si on rapporte les diverses
intensités mesurées a l’intensité d’un élément donne (le

silicium en l’cccurence)

A Va Kh e, 2t Ia _ Va KB,

= - Ve= 5 {:1— Ves 1

K¥«, 22t zZouvent appeléd ls coefficient de Cliff-Lorimer de
1'éiément chimique X ©par rapport au silicium. C’est ce
coefficient qui doit €ire détsrminé expérimentalsment pour
chaque couple (X, 5i) sur des échantillons de <composition

connue.
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A.II.2- Calibration

Contrairement aux détecteurs X & cristaux, le détecteur Si
{compensé Li) est associé & un amplificateur a trés grand gain
qui présente un bruit de fond (minimisée par 3a mise en basse
température), des fluctuations et dérives diverses, et qu’il
faut systématiquement réajuster. Le principe d’ajustement de

1*'équipement LINK est basé =ur:

i} un pic artificiel généré par l’appareil qui définit le zéro

ii) un autre pic A enregistrer sur un élément donné qui permet
d’ajuster le gain. Nous avons choisi le cuivre qui est un
élément systématiquement présent dané nos preparations puisque

nos échantillons sont collés sur une "grille" de cuivre.

On enregistre donc un spectre généré par la ‘“"grille" qui
définit le zéro et le gain de 1’analyseur. On enregistre
ensuite le spectre d’un élément pur (par exemple sur une fine
feuille d’aluminium ou d*alumine, l'oxygeéne n’'étant pas détecté
car son rayonnement X est complétement absorbé par 1la fenétrs
de beryllium du détecteur). La partie intéressante du spectre -
50 eV de part et d’autre de la raie Ka de 1’aluminium- est
stockée en mémoire: c'est le standard qui sera utilisé pour
l*analyse. On répete cette gpération pour tous les éléments

utiles (Na, Mg, Si, Ca, Fe,...).

I1 faut encore déterminer les coefficients de Cliff-Lorimer de

chacun de ces éléments. Pour <cela, on a réalisé des lames
minces dans des corps de composition connue: fostérite
synthétique HMg=3iz=04 pour 1= magnézium, dizthéns ou

andalousite Alz3i0es pour l'aluminium, wollaztonits CaSila
pour le calcium, etc. L’anal

permet de trouver les K¥=. =zans avoir &4 =e précocuper de

corrections d’'epaisseur. Ces opérations représentent 1'étape
nécessaire de calibration. A cause des fiuctuations et
instabilités de 1’appareil, elles ont du étre répetéas

plusieurs fois.
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A.JI.3- Mesure de l’épaisseur

L’épaisseur est un parametre important pour réaliser des

analyses correctes. Nous le montrons sur un exemple sinmple.

Si 1’on veut analyser une fostérite Mga3i0s relativement

épaisse, on note que les photons X générés dans le bas de 1la
lame mince doivent traverser celle-ci avant d’atteindre le
détecteur. Auw cours de cette traversée, ils sont partiellement
absorbés de fagon différente pour 1les photons X des divers
éléments. Le coefficient d'absorption massique pour le

magnésium dans l‘*échantillon vaut:

X - 437140 =« X 23 140X 2L A X
“‘chnntillon— 'q:u; 14[.) p:o MHS + L5/ 14'04’#5;‘_ + 54:"14&3 T

ou les fractions 48/140, 28,140 et 84,140 sont les proportions
massiques de Mg, Si et Fe dans la fostérite. Les tables de
rayons—X donnent les valeurs suivantes:

M - - . —_ e — mm 4y
M““’" 483 Mﬁlgi— 2024 Hﬁlc— 2432,

de sorte que le coefficient d’absorption massique pour le

magnésium dans l’*échantillon vaut:

u"‘.gh‘ntillgn: 487140 x 483 + 28/148 x 302 + 647140 x 2432

= 1440
Le critére de film mince pour Mg dans la forstérite est:

™M ﬂ 1
H Bechmntillen X Paznantillien ¥ t < ‘-—-'51
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Dans ces conditions, il n'y a pas de correction d’absorption a
apporter {absorption négligeable) pour une épaisseur

d’échantillon t inférieure & 2330 A (on a pris p = 38.cm™}.

,...
e

=
=y

Le méms calcul doit étre sffectué pour le =iliciunm

.

dan
fostérite. Il conduit 4 une épaisseur maximale trés semblable
t<2260 A.

Si on considere maintenant de la fayalite FexSiCa., on
trouve que les corrections d'absorption ne sont négligeables

que si l’épaisseur est inférieure i 1450 A, ce qui correspond a

une lame extrémement mincs.

Pour une olivine qui aurait la composition Mg.Fe,3i04,
l’épaisseur devrait &tre inférieure & 1000 A pour gque la=
photons X de Mg ne soient pas absorbés par le fer. On peut
considérer l’exemple suivant pour illustrer notre propos: sSoOit
un échantillon d’épaisseur 5.10"cmn =t de composition
HglFelsiD4. En 1’ab=ence de correscticn, on obtiendrait un
résultat d’analyse: Mgz, ++F2.. x=3i0s4 (l'cxygéns &tant
déterminé par stoechiométrie). [1 faut donc apporter une
correction d’épaisseur de 1,72 sur Mg et 1,33 sur le Si et
aucune sur Fe. Cet exemple montre l’importance de la correction
d’épaisseur qui est d’autant plus critique que 1’échantillon

contient des éléments chimiques avec des Z trés éloignés.

En regle générale, nous avons mesuré l’épaisseur par la méthode
des tachez de contamination illuztrés par la figure A.II. 1.

Elle permet d’obtenir une précision de l’ordre de 10%.

La figure A.II.2 indique les valeurs des «coefficients de

Cliff-Lorimer que nous avons obtenues expérimentalement.
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Figure A.II.1

mesure de l1’épaisseur des lames minces par la méthode des

tache=z d'irradiation.

i -

e
]
1
e
d
irradiation de la lame image observée apreés inclinaison

de la lame mince, mesure de d

sur micrographie: e=d/sin@



_94_

Figure A.II.2:

étalonnage de la microanalyse du laboratoire: coefficients de

Cliff-Lorimer K¥u; pour les raiss (Ka+Kf) dez principaux

X
Ksi

éléments analysés.

Na

A X

~d

E (keV)
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ANNEXE III

SYSTEHE DE DEFORMATION SOUS PRESSION DE CONFINEMENT EN MILIEU
SOLIDE '

A.ITI.1 INTRODUCTION

Notre machine de déformation sous pression de confinement en
milieu solide a été réalisée dans notre laboratoire. Elle est
congue suivant le principe mis au point par Griggs dans les
années 60. Ce type de montage est d’ailleurs usuellement appelé
"machine de Griggs". Cette machine d’un type nouveau dans notre
laboratoire nous permet d’une part d’accéder a 1l'étude de
1’influence de la pression sur la déformation plastique des
minéraux, d'autre part de mener des essais de déformation sous
forte contrainte en diminuant 1les risques de fracturation.
Notre étude su} les pyroxénes a débuté en meme tempE gue noOu=
avons entrepris les premiers essais destinés a4 la mise au point
de cette machine. Cette mise au point s’'est révélée 1trés
délicate et a nécessité un grand nombre de modifications du
systéme tel qu’il avait été préalablement imaginé. Ce travail
représente une grande partie de notre activité durant la
préparation de cette thése. C’est pourgquoi nous nous sSommes
attachés 4 présenter de maniére relativement détaillée le

fonctionnement de notre machine.

Nous exposons également les informations que nous avons
accunulées en trois ans de manipulation sur cette machine.
Notre but était seulement de mettre au point une machine nous
permettant de réaliser les essais nécessaires pour notre étude
sur les pyroxenes. La tache gs'ezt révélée plusz ardue qué aous
ne l’avions imaginé. Nous nous sommes entre autre heurtés a de
nombreuses difficultés technologiques auxquelles notre
laboratoire n'avait pas encore été confronté. ( en particulier
la définition d’un systéme d’alimentation et de régulation
thermique assez spécial , et la réalisation d’assemblage dans

des matériaux peu usuels).
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Il faut également remarquer que les difficultés que nous avons
rencontrées au cours de la mise au point de cette machine ont
été accentuées par le fait que nous avons dés les premiers
essais, tenté de réaliser la déformation d’échantillons
d’orthopyroxénes dont les caractéristiques s’accordent mal avec
les exigences réclamées par cette technique. Nous avons
d*ailleurs été amenés a examiner des problemes de
fonctionnement de cette machine qui seraient passés inapercgus

lors d’une étude portant sur un autre minéral plus résistant.
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A.IIT.2 DESCRIPTION DU MONTAGE

L'échantillon & déformer est placé au centre d’une cellule de
pression de confinement. Il est entouré d'une gaine réalisée

dans un matériau transmettant correctement la pression.
Deux systémes indépendants permettent:

= 1’un d’exercer une pression sur le milieu de confinement qui

la transmet a4 l’'échantillon.

- 1’autre de produire une déformation plastique de
1’échantillon (comme dans un systéme de compression uniaxiale

classigue).

De plus un four situé dans le milieu de confinement autocur de
l1’échantillon permet d’amener 1'échantillon 4 la <température

choisie pour 1’essai.

A.111.2.1- Le systéme de pressurisation (figure AIIIl et 2)

e e e o ke o — i o o . —— > S = T k> . . A ————— —— . Y S o > " ot o — s St o T s "

Il se compose d’un vérin hydraulique soclidaire de la partie
supérieure du bati. Son pizton de grand diamétre appuis sur le
piston de pression de confinement de plus petit diamétre (24
mm), lui méme en contact avec l'assemblage. Le rapport de
diamétres constitue un amplificateur de pression tel que pour
une pression d’'huile maximale de 700 bar la pression de

confinement atteindrait théoriquement 22 kbar.

Le vérin est alimenté par une pompe A& débit wvariable, ce qui
permet d’accélérer ou de ralentir la descente du piston. Le
circuit hydraulique est muni de deux vannes principales

permettant:

- soit d’isoler le vérin de la pompe (on évite ainsi les pertes
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Légende de la figure A.III.1:

p.f.: piston de force

v.:vérin

p.v.: piston du vérin de pression

p.c.: piston de pression de confinement

‘cellule de confinement

Q
0]
—
—

milieu de confinement

=]
Q

b.a.: base de l1’assemblage

b.c.: base de la cellule

p.i.: plateau inférieur du bati de prez=zion
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Légende figure A.III.2:

b.I.: bati Inztron (force)

t.m.: traverse mobile

c.f.: capteur de force

p.f.: piston de force

b.p.: bati d= pres=zion

t

c.d.: capteur de déplacement (L.V.D.T.)

t.r.: tiges de rappel du capteur de déplacement
Vs & vérinrge preggion ) ) )
c.p.: capteur de pression d’huile

p.c.: piston de pression de confinement

cell.: cellule dans sa chemise de refroidissement
b.c.: base de la cellule

c.h.: canalisation d’huile

c.e.: canalisation d’eau

t.c.: barrette de connection des thermocouples sur

compensaticon

c.c.: cables de compensation

I: amenée du courant

le

<
P

cables de
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Figure A.III.2:

machine de déformation sous pression de confinement =aolide.




-102-

de pression provoquées par le retour de l'huile dans la ponmpe,

le clapet anti-retour n’étant pas suffisament étanche).

-~ soit d’ocuvrir le circuit vers le réservoir d’*huile (on
provoque ainsi la remontée du piston et la chute instantanée de

la pression?.

Une microvanne supplémentaire montée en parallele sur le
circuit principal permet de provogquer une treés faible fuite
d’huile vers le réservoir. La chute de pression dans le circuit
peut alors @tre ramende & d8= valeurs correzpondant & une
diminution de la pression de confinement +trés lente et

réguliére de quelques bars par seconde.
- Mesure de pression

La'pression d’huile est mesurée par un capteur & pont de jauges
(Schaewitz) dont leVSignal esirinterprété par un conditionneur
(Newport). Ce conditionneur affiche la valeur de 1la pression
dans le circuit hydraulique multipliée par le rapport de la

surface des pistons:

S-ff-cti@- Ay wRYin
Parfichew = Phuiile ¥ ————————=r————m = 21.5%Pnuite

Spi-tcn de ~monfinemwsn+e

Cet affichage donne donc la valeur théorique de la pression de
confinement. Cette valeur est cependant supérieure a la
pression réellement exercée sur l'échantillon ainsi que nous

l’exposerons ultérieurement.
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A.IIl.2.2- Systéme de déformation uniaxiale

Cette déformation est réalisée grdce & un piston gui traverss
les pistons du systéme de pressurisation et vient s'appliquer
directement sur 1’échantillon. On exerce une force F sur ce
piston au moyen d’'une machine d’essais mécaniques Instron a
vis, {(le bati de pre=s=ion étant placéd =ou=z =a traversese mcbilsl.
Il faut d’abord exercer sur le piston une force ¥ équilibrant
la pression de confinement et c’est seulement la force F-2 qui
produit la déformation plastique. Ce ©principe se trouve
compliqué par 1l'intervention des forces de frottement

auxquelles est soumis ce piston.

La machine Instron permet d’exercer une force maximale F de
10000 kgf et d’imposer des vitesses de déformation trés lentes

(jusqu*a un minimum de 1 um/min).

La cellule de force est placée sous la traverse mobile e
force est transmise par un piston d’acier Z=50mm traversan
bati de la machine de Griggs. 12 vérin hydraulique et l2 pizton
produisant la pression de confinement. A ce niveau, une sévére
réduction de section est nécessaire ce qui entraine un
changement de matériau: la force est donc transmise a
1’échantillon par un piston (Z=68mm) en carbure de tungsténe
puis par un piston d’'alumine de m@me diamétre dans 1la partie

chaude de l'assemblage.
- Mesure de la déformation

La déformation de 1’échantillon est associée & la descente de
la traverse mobile de l1’Instron. On ne peut cependant utiliser
l'enregistrement du déplacement de cette traverse pour décrire
directement la déformation de 1’échantillon. En effet le bati
de 1’Instron, la cellule de force et 1’'ensemble des pistons

subissent une déformation élastique qu’il est nécessaire de
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soustraire du deéeplacement de la traverse mobile pour mesurer la

déformation réelle de 1’échantillon.

Afin d'éliminer la déformation du bati et de 1la cellule de
force, on utilise un capteur de type LVDT qui mesure la
variation de longueur entre le haut du piston de force et le
plateau inférieur du bati de pre=zszion =ur leguel =‘appuie la
base de 1la cellule. En +toute rigueur on mesure donc la
déformation de 1’échantillon & laquelle s’ajoute la déformation
élastique des pistons. La raideur de l’ensemble des pistons
mesurée lors d’essais "a vide" (l1’échantillon et les deux
pistons d'alumine sont alors remplacés par un unique piston
d’alumine), est estimée a 25 um pour 1000 kgf. (Précisons que
cette valeur a été établie pour une pression de confinement sur
le piston d’alumine entre 6,5 et 9,5 kbar -ce qui correspond A
une force axiale d’équilibrage de 1800 & 2700 kgf- une
température de 650 & 850°C et une force axiale supplémentaire

variant entre O et 3500 kfg). La rigidité de la machine est
donc telle que la déformation-élastique & souétraire est dg lunm
pour O, 14 kbar de contrainte déviatorique sur un échantillon de
Bmm de diamétre (ou de 7,07 um pour 1 kbar de contrainte

déviatoriquel.

A.ITI.2.3- Cellule

—— —— o > o i o o . ke ey e e St e

Les systémes de pressurisation et de déformation agissent sur
1*échantillon par 1'intermédiaire d’un ensemble de gaines et de

pistons constituant l’assemblage.

Celui-ci est placé dans la cellule annulaire de <confinement.
Cette cellule réalisée en acier "maraging" . (Marval 18)(Aubert
et Duval) a haute limite élastique est constitué d’'une Aame
précontrainte par frettage dans une ceinture. Elle est calculée
de maniére a pouvoir résister aux contraintes correspondant a
une pression de confinement théorique maximale de 20 kbar

(2GPA).
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La cellule et l’assemblage reposent sur une base en acier

traité posée sur le plateau inférieur du bati de pre=z=zion.

Notons gque la cellule est revétus d'une chemize de
refroidissement en laiton. La circulation d'eau dans cette
chemise permet de dissiper la chaleur transmise a la celliule au

cours de l’essai.

A.II11.2.4~ Assemblage (figure AIII3)

Il est essentiellement constitué de 2 gaines cylindriques
coaxiales. Placé entre ces deux gaines, le four entoure donc
entiérement la gaine intérieure. L’'échantillon prolongé de deux

pistons d’alumine est placé au centre.

La gaine extérieure est formée de deux parties afin de

permettre l'introduction des thermocouples.

- La partie inférieure est réalisée en pyrophyllite recuite a
haute température (>900<C). Cette piéce ne participe pasz i la

transmission de la pression de confinement. Son rfle ezt - de
maintenir en place les thermocouples qui la traversent. Elle
englobe la base de carbure de tungsténe sur laquelle s’appuie

le piston d’alumine inférieur.

- La partie supérieure de la gaine extérieure ainsi que la
gaine intérieure sont réalisées dans le matériau choisi comnme
milieu de confinement (soft fired pyrophyllite, talc, <chlorure

de sodium).

Une rondelle de plomb sépare le piston de pression de
confinement de la partie supérieure de ces gaines. Cette
rondelle permet d‘*homogéneiser la pression exercée par le
piston sur la surface supérieure de 1'assemblage. Deux bagues
coniques s'adaptent sur le piston de confinement de maniére A

éviter l’extrusion du plomb.
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Notons pour terminer la présence de trois rondelles de cuivre

destinées A assurer les contacts électriques du four.
- Matériaux utilisés comme milieu de confinement

Divers matériaux ©peuvent @tre utilizés conmne milieu de
confinement solide dans les machines de déformation de type
Griggs. Les trois matériaux les plus cCités sont la

pyrophyllite, le talc et le sel.
X Pyrophylitte

Notre choix =s'est d’abord porté sur la pyrophyllite. Ce
matériau est en effet censé transmettre correctement la
pression. I1 est utilisable jusqu’a des températures
supérieures a4 1300=C. De pluz c'ezt un tréz bon izolant

électrique. Enfin la matiere brute est facilement disponible.

La pyrophyllite est une céramique naturelle usinable
commercialisée en France sous le nom de Stumatite (Société
Stumat, St Uze, Drome). Cette matiére brute doit &tre recuite &
température modérée SS50=°C-ES0°C) pendant au moins une heurs
afin d’obtenir une matiére plus stable appelée par les
anglo-saxons "soft-fired pyrophyllite". C(Celle-ci a perdu la
majeure partie de son eau et le milieu de confinement peut &tre
considéré comme sec. En effet, le role de 1'sau danz la
déformation des pyroxénes est mal connu et ndﬁs avons cherché a
éliminer ce paramétre mal contr6lable. {Une faible gquantité
d'eau est cependant produite pendant l'essai a haute
température par la dégradation progressive de la pyrophyllite
suivant les réactions:

pyrophyllite + 3 corundum —> 481 50 D+ adH,0

pyrophyllite —> &

Le recuit 650=C provegque une dilatatien de= pidcez en

Y

pyrophyllite de 1 a4 2% .- Il faut donc retoucher les piéces au
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Figure A.III.3:

assemblage standard
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fat une

[

tour, ce qui peut €tre une opération délicate. En =8
fois recuite la matiére est beaucoup plus difficile & usiner
de

103

avec précision. Un recuit a4 900=C ne provogue pa
dilatation supplémentaire mais il devient alors impossible
d’*usiner cette pyrophyllite avec les outils d'atelier
classiques. Le matériau ainsi recuit perd d’ailleurs beaucoup

0y

de son aptitude a4 transmettre la pression.

I1 faut ﬁoter que la pyrophyllite (au moins la Stumatite) peut
présenter des hétérogénédités importantes qui ne se révelent
qu’apres recuit par des discontinuités de dilatation soulignées
par de fortes différences locales de grain et de couleur (la
pyrophyllite crue est gris foncé et s’'éclaircit lors du recuit
a 850°C pour devenir blanche aprés recuit 4 900=°C 2t enfin

de plus en plus rose lorsque 1l’on éléve la température du

recuit au dessus de 1000=C.

Nous avons donc réalisé les piéces en pyrophyllite en plusieurs

étapes:

~ usinage des piéces en pyrophyllite brute suivant des cotes

d’ébauches évaluées pour une dilatation de 1,5%

- recuit vers 86%0<C

rectification des piéces recuites.

- recuit A S800=C (ou plu=} pour lesz npiédces de baze de

l1'assemblage qui ne sont pas destinées & transmettre la
pression de confinement mais qui nécessitent d’'@tre réalizées
dans un matériau résistant sous forte contrainte, peu

déformable et isolant électrique.

Notons que des temps de recuit de une heure sont suffisants.
des temps supérieurs ne nous ayant pas semblé avoir une grande

influence sur la gqualité des piéces obtenues.
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*x Talc

L'utilisation de la "soft-fired" pyrophyllite comme milieu de
confinement a entrainé un certain nombre de problémes gue nous
exposerons ultérieurement. Nous avons alors trouvé le moven de

nous approvisionner en talc.

Le talc est un matériauw gui a couramment été utilisé conme
milieu de confinément dans ce type de machines. C'est un
transmetteur de pressicon meilleur que la pyrophyllite.
Cependant son utilisation 4 des températures supérieures a
800°C ezt délicate car il =e transforme gradusllement an eau

+ enstatite + cristobalite. Cette évolution débute vers 700=C

3 pression ambiante . A température relativement basse le talc
évacue une assez grande quantité d’eau contenue dans le
matériau de départ soit en inclusions soit dans de nombreuses
fissures. Le talc peut alors €tre conzidéré comme un milisu
humide ce qui peut avoir une  influence sur le comportement

plastique des échantillons 4 déformer.

Nous nous sommes approvisionnés en blocs de talc provenant des
carriéres de Luzenac (Ariége). Le carottage de <ces blocs a
1’aide d’un foret diamanté lubrifié par jet d’eau permet
d’obtenir des cylindres. Les ©piéces aux cotes exactes sont
ensuite réalisées par tournage. L'’ensemble de <ces opérations
2st relativement aisé, pourvu que l’on évite les fissures et
les veines de minéraux étrangers lors du carottage. On ocbtient
alors des piéces relativement homogénes, plus “ou moins
translucides suivant leur état de fissuration. Le talc étant un
trés bon lubrifiant, les mises en place du four entre les deux
gaines de talc et de 1'ensemble dans la cellule sont grandement

facilitées.



-110-

X NaCl

Le chlorure de sodium est un matériau réputé comme permettant
d*obtenir un milieu +transmetteur de pression de qualité
supérieure a la pyrophylitte et au tale, tant que 1’on ne
dépasse pas sa température de fusion (jusqu’*a 1080=C i 1.5

GPa). (A plus haute température, d’autres sels tels que NaF,
CaCl ou CaFz peuvent @tre utilizés (Mirwald =t al (197%)). Le

choix d’un assemblage entiérement en sel semble rarement avoir
été adopté, peut-€tre afin d'éviter la corrosion de la ocsllule
provoquée par un contact direct avec une gaine extérieure en
NaCl. La fabrication de piéces en sel se fait habituellement
par compactage sous pression de NaCl en poudre placé dans une
cellule dont les dimensions sont calculées de fagon & obtenir

directement une gaine auxX ctHtes désiréses.

Nous avons pour notre part essayé d’'usiner ces piéces a4 partir
de gros blocs de sel fabrigqués industriellement (et destinés A
l1'alimentation en étable des bovins et ovins !'). En dehors des
problémes provoqués par la forte corrosion des outils utilisés
pour l’usinage, cette méthode s’est avérée inutilisable, les
blocs de départ étant trop poreux. En effet pour permettre une
transmission correcte de la pression de confinement, le sel
doit @tre préablement compactéd 4 une preasion zupsrisuares 4 la
pression de confinement a4 laquelle 1les ©piéces vont €tre
soumises. Dans le cas contraire, sous l’effet de la pression de
confinement, le sel subit une accentuation du compactage et ne

transmet donc pas intégralement la pression.

Un montage destiné a4 la fabrication des gaines en sels sous une
pression supérieure 3 10 kbar est en cours de réalisation au

laboratoire.
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- Lubrification

La gaine extérieure en pyrophvlilite est revétus d'une fasuille
de graphite (Papyex, Carbone Lorraine) qui permet de parfaire
1’ajustement de l’assemblage dans la cellule lors de sa mise en

place et de faciliter son extraction aprés l’essai.

Cette feuille a été supprimée pour les piéces en talc qui sont

réalisées avec des cotes suffisamment précises. La
lubrification naturelle +reste convenable méms= apréz  la
chauffage auquel elles sont soumises pendant 1’essai et

1'extraction de 1'assemblage hors de la cellule de confinement,
se fait sans probléeme particulier en exergant une pression
relativement faible (200 a4 300 bars pour un assemblage avyant

subi une pression de 8 kbar au cours de l’essai).

A.111.2.5- Four

L’élément chauffant est un cylindre de graphite coaxial avec
1*échantillon. Il est placé ‘entre les gaines extérieure et

intérieure constituant le milieu de confinement.

La plupart des expérimentateurs travaillant sur ce tvype de
machine utilisent des cylindres de graphite réalisés par
usinage au tour i partir d'un bloc de graphite. Nous avons pour
notre part utilisé une feuille de graphite souple ‘“"papvex" de
0,2 mm d’épaisseur gqui entoure exactement la  gaine de
confinement intérieure. Ce systéme choisi pour la simplicité de
sa réalisation et que nous avions d'abord considéré comme
provisoire s'est avéré trés satisfaisant. En effet ce type de
four permet un chauffage efficace pendant environ 10 heures
vers 800=C: =a dégradation ze produisant -ain=zi que dansz un
four usiné d’ailleurs- par diffusion du carbone dans 1l’ensenmble
s

n
de la gaine intérieure et dans la gaine extérieure ur une
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distance pouvant atteindre Smm suivant le durée du
fonctionnement et le milieu de <confinement (pyrophylitte ou
talc).

La souplesse du papyex permet de reéaliser relativement
facilement un assemblage exempt de jeu ce gqui est un avantage
lors de mise en pression de l’ensemble. Le papyex n’est pas du
tout fragile et il résiste parfaitement aux contraintes
mécaniques auxquelies il est soumis lors du montage ainsi que
lors de la mise en pression au cours de laquelle des
déplacements des gaines ou m@me la fissuration de celles-ci

peuvent se produire.

La résistance de ce four diminue &4 mesure que la température
s'éleve (le carbone est un matériau dont la résistivité diminue
lorsque sa température s’éléve). Notons qu’une évaluation de
cette résistance a été obtenue indirectement par mesure du
courant<e£ de/ia tenSioﬁ sur le primaire du transformateur et
de la tension sur le secondaire. Les valeurs correspondantes

varient entre 3.107= a3t 2,5, 10~® Ohmz vers 200<C.
X Circuit électrique

Les liaisons du four avec 1’extérieur de la cellule sont
assurées par un jeu de rondelles de cuivre qui assurent le
contact entre le papyex et les éléments de 1’assemblage

permettant le passage du courant électrique.

L’une des phases de 1’alimentation électrique est branchée sur
le b&ti de preszion (gui ezt d'ailleurs an ceontact électrigue
avec 1’ensemble du montagef machine Instron, vérin, pistons de
force et de ©pression de confinement, cellule, chenise de
refroidissement). Elle rejoint l'extrémité supérieure du four
par l’intermédiaire du piston 4de confinement et la bague de

plomb.
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L’autre phase est branchée sur la base de la cellule et rejoint
1’extrémité inférieure du four par l’intermédiaire du plot de
base en carbure de tungsténe. La base de la cellule est isolée
électriquement du ba&ti de pression par un disque d’alumine, de
la chemise de refroidissement par une bague en matiere
plastique (Locoflex) et de la cellule par un disque de nmica
percé de maniére a laisser le passage au plot de carbure de

tungsténe et aux thermocouples.

A.IIIl.2.8- Thermocouples (figure AIII4)

Le couple Platines/Platine, 10% Rhodium a été choisi pour sa
sensibilité dans la gamme de température O0=-1700=C. La

relative facilité de réalisation de ces thermocouples est un
avantage important puisque ces thermocouples ne peuvent €trs

récupérés apreés l’essai.

Le thermocouple est protégé par une gaine d’alumine
("capillaires”) découpée avec précision afin d’éviter tout
contact accidentel entre les deux fils du thermocouple ou entre
ceux—-ci et la base métallique qui fait partie du circuit

d’alimentation électrique du four.

La socudure du thermocouple {réalisée a l1’aide d’un
micro-chalumeau oxygéne—butane) est elle-méme intégrée danz une
fente de la gaine que l;oh rebouche avec du ciment céramique
afin de 1’isoler du four, du carbone qui pourrait diffuser dans

la gaine intérieure et de la gaine de cuivre de l’échantillon.

Ces thermocouples sont trés fragiles et il nous a semblé
préférable de placer deux thermocouples dans des positions
symétriques par rapport i l'échantillon. Un thermocouple est
relié au régulateur et peut en cas de défectuosité etre
immédiatement remplacé par le thermocouple "de secours". Ce

dernier est habituellement branché sur un enregistreur ce qui
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Figure A.IIIl.4:

aine "capillaire" en alumine de gainage des thermocouples:
8 P

découpe en deux pieces.

0=1.55mm
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permet de comparer en permanence les mesures des deux

thermocouples.

Les thermocouples traversent le four et la gaine 1intérieure.
les mesures de T sont donc effectuées au voisinnage immédiat de
1'échantillon. La partie horizontale des gaines des
thermocouples est ajustée dans une gorge taillée dans la Dbase
en pyrophyllite, ce qui renforce leur +tenue mécanique. Les
gaines traversent ensuite verticalement la base en
pyrophyllite, le disque de mica et la base d‘*appui de la
cellule d’ou les fils de thermocouples sortent latéralement

protégés dans des gaines en polyéthyléne ocu en téflon.

Les thermocouples sont reliés au régulateur et & l’enregistreur
par des cables "compensés" cuivre —-cupronickel. La connection
des fils de platine rhodié 10% et platine avec respectivennt
les fils de cuivre et cupronickel est assurée par des Dbarettes
de liaison réalisées dans des métaux analogues afin d’éviter
les couples parasites que pourraient <créer l’'intervention de
métaux étrangers, (le principe de la compensation ‘réside dans
1‘annu1ation réciproque des couples platine rhodié-cuivre et
platine— cupronickel qui produisent des f.e.m égales). Les
cables de compensation sont équipés de connecteurs (également
“compensés") permettant l‘*échange rapide des thermocouples en
cas de défaut du thermocouple de régulation. La compensation de
soudure froide est assurée électroniquement & 1'entrée du

régulateur.
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A.III.2. 7-Systéme d'alimentation électrique du four et de
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¥ Régulateur et bloc thyristor

Le choix d’un systéme d’alimentation régulé du four adapté a
notre montage a présenté un certain nombre de difficultés
provoquées par la faible inertie thermique de noire four et la

faible résistance du résistor.

Plusieurs essais ont été effectués avec divers matériels
existants au laboratoire ou spécialement réalisés dans le cadre
de la mise au point de cette machine: régulation par contacteur
sStatique en courant continu, régulation au primaire d’un
transformateur de puissance par train d’'onde rapide. Nous avons
également travaillé en régulant la température "a la main" A&
1’aide d’un autotransformateur variable au primaire d’un
transformateur de puissance. Ces derniéres expériences nous ont
permis d'établir les paramétres nécessaires au choix définitif

du systéme de régulation.

Le systéme utilisé consiste en une régulation proporticnnelle,
dérivée et intégrale (PID) commandée par la mesure fournie par
le thermocouple et pilotant par signal analogique wun bloc
thyristor de modulation en angle de phase de 1la tension
d’alimentation (matériel Eurotherm). Cette +tension modulée
d’amplitude 220V entre au primaire d’un transformateur ° de
rapport 22 qui permet d’obtenir au secondaire ure tension
modulée d*amplitude 10 V.

L'intensité efficace traversant le résistor peut alors
atteindre jusqu’'a 400 A (intensité limite admissible par le
transformateur ) ce qui est trés largement suffisant pour
produire la puissance nécessaire a4 l’obtention des températures

d’essai (jusqu’a 1300%C1.
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La mesure des tensions et intensités efficaces nous a permis de
vérifier que la température dans le four est approximativement
proportionnelle a I*, I &tant l'intensité traverszant le

thyristor.
X Accessoires de sécurité

- Nous avons intercalé un autotransformateur variable entre le
bloc thyristor et le transformateur. Son réglage en fonction
des mesures de la température obtenues 1lors des essais de
régulation *a la main" permet de limiter 1l’amplitude de la
tension et ainsi la tension efficace maximale & 1’entrée du

transformateur.

En effet, les paramétres PID du régulateur sont établis de
maniere & obtenir une régulation au degré prés autour de la
température du point de consigne mais l'indication ©par le
thermocouple d’une température largement inférieure a la
consigne provoque de la part du régulateur une demande de
“puissance” maximale. En 1l’absence d' autoctransformateur, le
bloc thyristor alimente alors le +transformateur avec une
tension efficace de 220 V (il n'y a alors pas de limitation
dans l'angle de phase). La trés faible inertie thermique du
montage permet une réponse immédiate en température et celle-ci
peut immédiatement et trés largement dépasser la consigne
(overshoot) sans que le régulateur ait pu réagir. Le role de
l’autotransformateur variable est de limiter la tension
maximale & l’entrée du transformateur a4 une valeur légérement
supérieure a la tension efficace nécessaire pour atteindre la
température désirée. la régulation travaille alors autour de la
température de consigne en modulant dans une gamme de 90 4 95%

de la tension maximale (220 V).

Ce systéme permet d’éviter les surchauffes +trop importantes
consécutives A une mauvaise information donnée par le

thermocouple 4 la suite d’une éventuelle détérioration, (court
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circuit entre le fils du thermocouple, rupture, contact

électrique avec le four ou avec une phase d’alimentation).

- Remarquons que le régulateur est dans une certaine mesure
capable de détecter une telle erreur de mesure {(mesure absente
ou en dehors de limites préalablement établies) et d’imposer
automatiquement une tension efficace fixe programmée
préalablement. Cependant la conformation de 1’appareil (entre
autre la dépendance entre les paramétres PID et les limites
d‘acceptdbilité de mesure de thermocouple) ainsi que la
temporisation accordée lors de la détection d’une mesure de
température inacceptable rendent ce systéme inefficace avec un

montage d’'aussi faible inertie thermique.

Dans le cas od la mesure de température devient impossible
(destruction des deux thermocouples) nous gardons 1
possibilité d’'imposer manuellement la tension efficace délivrée
par le bloc thyristor (ou par 1‘*autotransformateur variable),
ce qui permet & l’aide d’un étalonnage préalable de maintenir

la température dans les valeurs proches de la consigne.

- L’évaluation de la température en fonction de la puissance
délivrée par le systéme d’alimentation électrique reste
cependant trés approximative. La faible inertie thermique du
four provoque une assez grande sensibilité de la température
aux variations du débit de 1’eau dans la chemise de
refroidissement de la cellule ou méme aux wvariaticnz de la
température ambiante. A titre indicatif, on peut noter qu’une
puissance de .1000 Watts permet de maintenir 1’échantillon aux
alentours de 800<C.

- Limitation du courant
Le bloc thyristor est équipé d'un dispositif réglable de

limitation de l1’amplitude de 1’intensité 1le traversant. La

valeur de l’intensité maximale admissible est réglée 4 un
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niveau légérement supérieur 4a 1’intensité réclamée par le
résistor a la tension imposée par le régulateur pour maintenir
la température de consigne. Ce systéme permet d’'éviter les
risques qu’entrainerait une sSurintensité provoquée par un
éventuel court-circuit entre les deux phases d’alimentation du
résistor. Ce type d’incident se traduit évidemment par une
chute de température détectée par les thermocouples. Il est
cependant prudent de mesurer en permanence la tension et
1'intensité dans 1’un des niveaux du circuit d’alimentation

électrique.

- Notons pour teminer que la modulation d’angle de phase est le
principe le mieux adapté a la régulation d’un systéme de faible
inertie thermique mais produit cependant un fort parasitage
électromagnétique. Il a donc été nécessaire de blinder tous les
cables transportant les signaux analogiques de mesure ou de

commande.

Nous avons également été amenés 4 intercaler des disques de
mica entre les t@tes des capteurs de force et dé déplacement =21t
leurs surfaces d’appui de maniére i é&viter le "bouclage" du
courant par l'intermédiaire de ces appareils ce qui provoquait
le parasitage des signaux de mesure qu’'ils émettent et meme

leur destruction par échauffement.

Les mesures des valeurs efficaces des tensions et des
intensités modulées en angle de phase nécessitent des
voltmétres et des ampéremétres adaptés 4 la mesure de signaux

non sinusoidaux {(=zy=téme RM3: mesure officace vrais).

A.I111.2.8- Echantillon

L'assemblage est prévu pour la déformation d’échantillons
cylindriques de diamé*re 6mm. Nous ne disposons cependant pas .
d’un matériel de carottage performant permettant d’extraire des

éprouvettes cylindriques de nos cristaux.
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Nous avons donc choisi de découper des éprouvettes de forme
parallépipédiques de section 4x4 mm®. Leur adaptation dans
1’assemblage est assurée par 1l'intermédiaire d’une gaine de
cuivre. Cette gaine est réalisée par électrodéposition sur une
matrice de section 4x4 mm#® en dural gqui 2zt ensuite é&liminée

par attaque a4 la soude. La piéce de cuivre percée d’'un trou de

section carrée est ensuite tournée au diamétre de SBnmm.

Ce procédé permet d’'utiliser des éprouvettes extraites
d’échantillons trop petits pour é&tre carottéz et d'économiszer
les échantillons rares. la gaine de cuivre présente également
l’avantage d’améliorer 1'homogénéisation de la température de
1’échantillon.

Le cuivre est wutilisable jusqu’a sa température de fusion
(1083=C & 0,1 HPa). Pour des e=zaiZ & température plus=s

r

élevée, il est nécessaire de réaliser des gaines en fer.
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A.IIT.3~- REMARQUES GENERALES SUR LES ESSAIS DE DEFORMATION
S0US PRESSION DE CONFINEMENT

A.IITI.3.1- INTRODUCTION

i ey e s e S Y et g o e, T b it " it . e

La réussite d’un essai de déformation sSous pression de
confinement solide réside en fait dans le déroculement correct

de la montée en pression de confinement et en température.

Tout au long de cette étape, il est impossible de maintenir
1’échantillon sous un régime de contrainte parfaitement
hydrostatique, cependant l’écart a un tel régime doit rester
aussi petit que possible afin d’éviter de provogquer des
déformations accidentelles {dans des conditions
thermomécaniques (Po,, T, £ s O inconnues) ou mnéne la

fracturation de 1'échantillon, ce qui parasiterait et rendrait

cadugues les résultats de l’essai de déformation ultérieur.

Cette étape s’est révélée particuliérement difficile dans nos
essais sur les ofthopyroxénes. La nature néne de nos
échantillons a sans doute accentué la mise en évidence des
imperfections de notre montage et des processus expérimentaux

généralement adoptés dans ce type d’essai.

Nous présenterons ici les considérations que nous avons
" déduites des observations effectuées pendant le dérculement de
nos essais de mise en pression de confinement. Il s’*agit d’une
description des phénoménes qui interviennent pendant
l1’élévation de la pression dans l’assemblage et qui perturbent
le bon déroulement de cette étape. Notre exposé reste treés
qualitatif et nous nous bornons & l’explication des mécanismes
qui influencent le régime de contrainte auquel est soumis
1*échantillon. La compréhension de ces mécanismes est

nécessaire lorsque l'on cherche a améliorer la technigque de
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déformaticon sous pression de confinement en milieu solide de

Y

maniére a pouvoir l’appliquer A des échantillons gui supportent

mal les écarts a un régime de contrainte hydrostatique pendant

la mise en pression.

A.III.3.2- Processus expérimentaux

- s e e e s e o e ——— — — i D " i b, ot ol o S S e S

L’élévation de la pression de confinement sur 1'échantillon
peut &trs produits =oit par la zeule action du vérin sur le
piston de confinement (ce que nous appellerons 1le processus
"classique"), soit par l’action simultanée du vérin sur le
piston de confinement et de la machine Instron sur le piston de

force.
a—- Processus "classique" de mise en pression de confinement

Dané soh nontage oriéinél, Griggs intercalait un disque de
plomb de 1 &4 2 mm d’épaisseur entre le piston d’alumine et le
piston de carbure de tungsténe. Une faible force appliquée sur
le piston de carbure de tungsténe assurait le contact entre les

différents éléments de la chains de mesurs.

La descente du vérin sur le piston annulaire de pression de
confinement provoque la compression de la rondelle de plomb et

du milieu de confinement.

Dés que la pression dans le plomb atteint environ 40C bar,
celui-ci flue et transmet cette pression A la chatne de
déformation par 1’intermédiaire du disque de plomb. Cette
pression se traduit alors sur le piston de carbure de tungsténe
par une force qui tend a le faire remonter. Cette force est
transmise a la cellule de force ce qui permet de contr&ler 1a
réaction du plomb (le déplacement correspondant 4 cette force
sur la cellule est également détecté sur le capteur de

déplacement).
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La pression dans le plomb est également intégralement transmise
axiélement 4 1'échantillon par 1’intermédiaire du piston
d’alumine. Cependant cette méme pre=ssion n'e=t pas
intégralement transmise, latéralement a 1’échantillon par le
milieu de confinement.

Nous sommes donc dans une situation ol la pression latérale sur
l1’échantillon est plus faible que la pression exercée
axialement, la différence entre ces deux pressions se

traduisant par une contrainte déviatorique de compression.

Cette méthode de mise en pression de confinement ne peut donc
pas s'appliquer aux échantillons qui ne peuvent résister a

cette contrainte déviatoriqgue.

b- Mise en pression de confinement avec controle ds la

contrainte axiale

Nous avons alors tenté de contrdler la pression transmiZe par
le piston d’alumine en supprimant le disque de plomb intercaleé
entre le piston de carbure de tungsténe et le piston d’alumine.
-Ces deux pistons sont alors directement en contact. La force
exercée sur la téte du pizton d'alumine n'est plus impozé&s  par

la pression dans le plomb mais par la machine Instron.

L’augmentation progressive de la pression dans 1’assemblage a
1’aide du vérin doit alors s’accompagner dé l'aﬂgmehtétion de
la force exercée par 1’Instron sur le piston d’alumine de
maniére a équilibrer la pression sur l'échantillon.

Cette force doit théorigquement correspondre 4 une pression sur
le piston d’alumine, inférieure & la pression dans le plomb,
(pression affichée) de fagon A équilibrer la pression
réellement transmise & 1'échantillon par le milieu de

confinement.
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Ce processus expérimental réclame donc un étalonnage de la
pression réellement transmise 4 1’'échantillon mais jusqu'ici
semble mieux adapté que la méthode de mise en pression de
confinement “classique", pour des échantillons ne pouvant
supporter qu’'un treés faible déviateur a la pression
hydrostatique.

L*étape de cette mise en pression de confinement est en fait
rendue délicate par l'intervention de la friction en:tre le

milieu de confinement et le piston de déformation axiale.

A.I1I.3. 3- Effet des frictions et du compactage de
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provoque l'augmentation des frictions entre la chafne de
déformation axiale et le milieu de confinement. Ces frictions
se traduisent par l’apparition d’'une force de frottement sur le
piston de force qui modifie la force axiale A laquelle est
soumis l1'échantillon pendant une montée en pression suivant
1’un ou 1’autre des deux principes présentés précédemment. Ces
frictions joueront donc un grand réle sur l'amplitude de 1la

contrainte déviatorique a laquelle sera soumis 1’échantillon

pendant la montée en pression de confinement.

Cette description du “fonctionnement" des frictions et de leur
influence sur l’échantillon reste trés qualitative. En effet la
complexité des déplacements ne permet pas de quantifier les

pPrincipes que nous présentons.

Au cours de cet exposé, nous présentons d’abord l'effet de 1la
friction et du compactage de 1’assemblage sur le piston
d’alumine puis l’effet de la friction et de la descente de  1la

bague-de plomb sur le piston de carbure de tungsténe.



a- Friction entre le piston d'alumine et la gaine intérieure de

l’assemblage

L’intensité de la force de frottement exercée par la gaine
intérieure du milieu de confinement sur le piston d’alumine
croit avec la pression exercée par le milieu de confinement sur
le piston (c’est a dire avec la pressicn de confinement). Elle
est également fonction du coefficient de frottement entre
l1’alumine et le matériau de confinement ce que nous traduizons
qualitativement en précisant gque pour UuUne méms prazIziocn la
force de frottement sur le piston dans la pyrophyllite est plus

importante que dans le talc.

Le sens de la force de frottement exercée par la gaine
intérieure sur le piston est systématiquement opposé au sens de
la force " extérieure" qui tendrait & déplacer le piston par
rapport a la gaine. On peut considérer que le frcttement entre
ces deux piéces est un frottement solide, c’est 4 dire que le
déplacement relatif est nul tant que la force extérieure qui
provoquerait ce déplacement est inférieure a4 la force de
frottement. La force extérieure 4 lagquelle est soumis le piston
d’alumine est la résultante de la force exercée sur la teéts du
piston par la pression dans le plomb ou le piston de carbure de
tungsteéne, suivant le processus utilisé, et -la réaction de

*échantillon.
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est soumis l’échantillon pendant la montée en pression en
considérant deux hypothéses exivémes. Danz un mremisr Ca3, NDOLS
supposons que l’assenbhlage est compact et gu’il ne se contracte .
pas. La force exercés par !'Ianstron ou par le plomb tend donc A
faire descendre celui-ci par rapport & l'assemblage puisque

8
1’on cherche & maintenir l’échantillon en compression. La force
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de frottement est donc dirigée vers le haut (opp

descente du piston d'alumine).
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- Dans le cas ow la force zsur la téts du pizton d'alumine 85t
imposée par la pression dans le plomb (processus ‘“"classique},
une force de frottement importante peut avoir pour effet de
limiter suffisamment la transmission de la pression par le
piston d’alumine pour que l’échantillon subisse une pression
axiale insuffisante pour équilibrer 1la pression transmise
latéralement par le milieu de <confinement. L'échantillon est
alors soumis a wun effort équivalent & une traction sous
pression de confinement qui peut entrainer de la déformation
cassante car l’'échantillon est fragile. Une force de frottement
Plus importante peut limiter suffisamment la transmissicn par
le piston d'alumine de la pression dans le plomb pour gque
1’échantillon se retrouve cette fois sSoumis & une pression

latérale supérieure a4 sa pression axiale.

- Dans le cas ou la force sur la téte du piston d'alumins a3t
imposée par le piston de carbure de tungsténe, la machine
Instron devra exercer la force nécessaire pour équilibrer la
pression transmise éil’échantillon par le milieu de confinement
augmentée, cette fois de la force de frottement sur le piston
d’alumime (notons au passage gque jusqu’ici nous n’avons pas
tenu compte dans ce processus de la force de frottement exercée
par la bague anti-extrusion et le plomb sur 1le piston de

carbure de tungsténe, dont nous parlerons plus loin?.

Vu sous cet angle, le contr®le de la force sur 1'échkantillon
grace a4 la machine Instrcon 2'avars encore réaliszable bisn  gque
réclamant (en plus de 1® étalonnage de la pression transmise

par le milieu de confinement) l1’é&talonnage de la force de

frottement sur le piston d4’alumine.

Le deuxiéme cas extréms corvespond 4 un milieuw nom  compact  de
sorte que 1’élévation de la pression de confinement
s’accompagne du compactage de l’acsemblage qui se traduit par
1’affaiszement des gainss en talc ou en pyrophvlilite.

L’enzemble échantillons-pistons ne devant subir qu'une
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déformation élastique, le raccourcissement de cette chains
d’éléments reste faible. La force de frottement 4 laquelle est
soumis le piston. d’alumine tend donc i entrainer celui-ci vers
le bas. Cette force est alors intégralement <transmise a

1*échantillen.

Dans le cas ou le compactage de 1’assenmblage se produit de
fagon permanente et continue, la force axiale d’équilibre sur

1’échantillon est la somme de la force exercée =sur la
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t8tg du pistcn ern zluming =2t de lz force de frottsmsSnt 2% non a
leur différence comme dans le cas précédent. Maintenir
1’équilibre par le contrdls ds la force axiale zur
1'échantillon & 1'aide de 1’Instron devient alors impossible si

la force de frottement dépasse la force requise pour
1’équilibrage de la pression de confinement sur 1’échantillon.
On ne peut réussir une expérience de montée en pression
hydrostatique que si le frottement est suffisamment faible pour

que l1’on puisse toujours maintenir un équilibre avec 1’Instron.

Il s'agit maintenant de compléter le bilan des forces exercées
sur 1’échantillon en analysant les forces de frottement
appliquées sur le piston de carbure de tungsténe, par le

cylindre de plomb.
b- Friction entre le piston de carbure de tungsténe et le plomb

Le piston de carbure de tungsténe est soumis 4 une force de
frottement au niveau de son contact avec le plomb et la bague
anti-extrusion. On peut évaluer approximativement cette force a
partir des mesures données par la cellule de force. On constate
qu’elle est d’autant plus élevée que le mouvement relatif des
deux pistons est rapide et que. l1’équilibre s’établit aprés
relaxation d’une partie visqueuse de cette force. La force de
frottement solide résiduelle évaluée en inversant le sens de
déplacement relatif des deux pistons ne dépasse jamais 100kgf

et varie peu avec la pression. Elle différe d’'un essai a
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1’autre suivant l1’'état de surface du pistoen en carbure de
tungsténe et l'ajustement entre ce piston et la bague
antiextrusion. L'utilisation d’un piston de carbure de
tungsténe fritté directement au diamétre de 6mm (et non pas
rectifié 4 la meule diamant, ce qui produit un état de surface
moins lisse) et d’une bague parfaitement ajustée et enduite de
graisse au sulfure de molybdéne MoSx (HMolylkots G) permet

d’abaisser cette force de frottement solide & moins de 25 kg a
8kbars a4 température ambiante. Une température élevée dans
1'assemblage provoque l1’affaiblissement de la partie visqueuse

de la force.

Cette force de frottement doit @tre prize en comnpte danz la
somme des forces que l’'on doit exercer a4 l'aide de 1’'Instron
lorsque 1’on tente d’équilibrer la force axiale sur
1’échantillon A4 1’aide de 1’'Instron . Il faut alors se referrer

aux mouvements relatifs des pistons de _force et confinement. ..

pour déterniner le sens de cette force de frottement.

La bague de plomb subit l’effet de compactage du milieu de
confinement donc la force de frottement sur le piston de force
est dirigée vers le bas. La force que l’on doit exercer avec
1’Instron doit &tre diminués d'autant pesndant la montée en
pression.

Cette force de frottement sur le piston de carbure de tungsteéne
apparait vers S00 bar de pression de confinement. Cette force
de frottement peut s’avérer supérieure aux 100kgf précédemment
cités, en particulier si la montée en ©pression s’'effectue a

température ambiante.

A.I11.3.4- HMise en température

L’élévation de la température dans l'assemblage provoque divers
pPhénomeénes qui affectent 4 la fois la <chatfne de déformatian

axiale et le milieu de confinement.
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L’élévation de la température peut e€tre produite so0it avant quse
1’on débute la mise en pression, socit-alors que 1l’échantillon
est déja soumis A4 une pression de confinement. Ces deux
procédés présentent des inconvénients et des avantages que nous

exposons ici.

Dans 1le cas o4 1l’on augmente la température alors que
1'échantillon est soumis 4 la pression de confinement, on

remarque que:

- la dilatation de l'échantillon et des pistons réclame la
remontée du piston d’'alumine qui est soumis & diverses forces

2

s*opposant a ce déplacement.

- les forces de frottement gque subit. les pistons de force
(carbure de tungsténe et alumine) de la part du milieu de
confinement (plomb et pyrophyllite) évoluent en fonction des
variations des coefficients de frottement entre les divers

matériaux avec la température.

- la dilatation du milieu de confinement et de 1’échantillon
entraine i la fois l'augmentation de la pression de confinement
moyenne et une inversion du gradient de pression (Pc est
maintenant plus grande au centre qu’aux bords). Cette
dilatation peut entrainer de nouveaux affaissements des gaines

en pyrophyllite ou en talc.

L’ensemble de ces phénomenes produits par 1’'élévation de la
température modifie . le régime de. contraintes auquel est
préalablement soumis l1°'échantillon a4 la suite de la mise en
pression. L’évolution de ce régime de contrainte peut
éventuellement aller dans le sens de l’accentuation de 1’écart
& la pression hydrostatique en particulier lorsque la
dilatation de l’ensemble piston-échantillon est contrariée par

les forces de frottement exercées sur le piston d’alumine.
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Il nous semble donc préférable d’atteindre la température

désirée avant de débuter la mise en pression.

Il est cependant indispensable d’appliquer wune pression de
quelques dizaines de bar sur l’assemblage de maniére a4 assurer
le contact électrique entre les différents éléments du circuit.
En ce qui concerne la force axiale, le poids du piston d‘acier

suffit pour maintenir l'ensemble en place.

Dans ces conditions, l1’échantillon et les pistons peuvent se
dilater presque librement. On prévient 1’augmentation de la
pression qui résulterait de la dilatation de l’assemblage (elle
atteindrait plusieurs centaines de bar a 800=C) par la
diminution correspondante de la pression d’huile dans le vérin.
Une fois la température désirée atteinte, la mise en pression
s’effectue suivant la procédure déja décrite.

Notons que suivant la température A4 lagquelle il est sounmis, le
milieu de confinement subit des transformations
phySidochimiques qui peuvent entrainer une modification du
comportement du matériau.

Ainsi la calibration de la pression transmise latéralement a
1’échantillon en fonction de la pression d'huile dans le vérin
qui est généralement effectué a4 température ambiante ainsi que
nous le décrirons ultérieurement nécessite une correction

correspondant 4 l1’influence de la température.

En ce qui concerne la friction sur le piston de force, la
rondelle de plomb se trouve suffisamment proche du four pour
que l’élévation de la température provoque l'affaiblissenment
des forces de frottement (ou d’enfoncement) sur le piston de
force dans cette zone de l'assemblage. Ceci est un avantage
lorsque 1’on procéde 4 la montée en température avant la montée

en pression. _ : -
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En fait l’inconvénient majeur présenté par une mnmise en
température antérieure 5 la mise en pression nous sSenmble
provenir de l’influence de la température sur les propriétés
mécaniques des échantillons: généralement les limites
élastiques des échantillons sont plus faibles a haute
température qu’'a température ambiante. Dans ce cas on peut
craindre que les déformations accidentelles que - 1*échantillon
peut subir au cours de la montée en pression soient facilitées

par 1’élévation de la température.

Remarquons pour terminer que la trés faible inertie thermique
de notre montage permet une élévation de température trés
rapide. Il est cependant préférable d’augmenter peu & peu la
température de consigne (éventuellement de programmer la nontée
en température a l‘'aide d’un générateur de rampe) afin d’éviter
les chocs thermiques sur 1’échantillon et de permettre la
relaxation des forces mises en jeu a la fois sur _1'échantillon

et dans l’assemblage scus l’effet de la température.

A.ITI1.3.5- Remarque

— i s > . e e " e e, o S A i e

L’exposé précédant n'est évidemment qu’une description
simplifiée des mécanismes mis en jeu pendant l‘*étape de mise en
pression et en température. En réalité, il est trés difficile
de quantifier les divers phénomenes pouvant conduire a une non

hydrostaticité.
a— Méthode générale

Dans le cas d’une mise en pression suivant le processus
.classique nous ne disposons d’aucun moyen d’information sur le
comportement de la chaine de déformation axiale puizque
celle-ci est interrompue par le disque de plomb placé entre le
piston d’alumine et le piston de carbure de tungsténe. Seul
1’arret de l'es=ai et l'extraction de l'a=zsemblage hbrs de la

cellule avant l1’étape de déformation plastique nous permet:



-132-

- d’une part de contréler 1'effet de la mi=ze en pressicn et en
température sur 1’échantillon en vérifiant qu’il n’est ni
fracturé ni déformé plastiquement ou, dans le cas contraire en
mesurant ces déformations et éventuellement en effectuant des
observations microscopiques pour déterminer le mode de
déformation (glissement de dislocation, maclage, transformation

martensitiquel.

- d’autre part de déduire des informations relatives au
dércoculement de cette étape a partir de 1’ exanen de
l’assemblage: état de sertissage du piston d’alumine, hauteur
résiduelle des gaines en talc ou pyrophyllite.

o
I

Contrdle de la force ot du déplacement

Au fur et a3 mesure de la descente du vérin et de 1'élévation de
la pression de confinement, il n’est pas possible de contr&ler
et rectifier instantanément la force axiale sur 1’échantillon
ou de suivre la déformation a l’aide de la machine Instron. En
effet la cellule de force permet de mesurer la force exercée
par la machine Instron sur les éléments compris entre la
traverse mobile et la traverse fixe inférieure. Cependant cette
succession d’éléments ou de chatnes de déformation 8=zt sSoumise

4 des forces supplémentaires.

Il s’agit d’une part des forces de frottement sur les pistons
de carbure de tungsténe et d'alumine dont nous avons déja
parlé. Ces forces sont difficiles & quantifier et nous avons
montré qu’il n'est m8me pa= toujours aisé d'en détsrminer ls
sens. On ne détecte en fait gque la force exercée par 1’'Instron
sur le piston de carbure de tungsténe et il est difficile de
Préciser la force exercée par ce piston sur le piston d’alumine
et encore plus difficile d’apprécier précisémeht la force sur

1’échantillon (qui est bien sQr la grandsur intérezzante)l.
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D’autre part la chatne de déformation comprend, en plus de
1’échantillon et de l'ensemble des pistons axiaux, un certain
nombre de piéces (plot de carbure de tungsténe, base de la
cellule, disques d’isclation en alumine) qui sont scumises, par
l1’intermédiaire de l'assemblage, & la force créée par le vérin.
Au cours de la montée en pression, cette force provogue la mise
en place progressive puis la déformation élastique de cette
partie de la chatns. Ceci entraine un déplacement vers le bha=s
de 1’ensemble pistons échantillon et s‘*accompagne de la
contraction de cet ensemble (élimination des jeux, contraction’
élastique sous l’effet des forces de frottement. Il en résulte
un déplacement global non négligeable qui varie d’un essai a
l1’autre entre 200 et 800 um pour une pression de confinement de
8 kbar. Ce déplacement variable est sans doute du a
1*élimination des jeux entre les nombreux éléments de la chaine
de déformation (8 éléments). Le déplacement apparait surtout
pendant les deux premiers kilobar de la mise en pression et sa
dispersion est sans doute liée a4 la qualité de 1'usinage des
surfaces de contact des différents éléments).

Une augmentation de 1la pression, {méme faible, gquelgues
dizaines de bar), provoque donc une descente de 1’ensemble de
la chatne ds déformation par rapport 4 la traverse mcbile de la
machine Instron . et se traduit systématiquenent par
l'enregistrement sur les capteurs d’un déplacement et d’une
baisse de la force exercée par l’Instron (si 1’on ne bouge pas
la traverse). Ces effets sont analogues & ceux produits par une
déformaticn de l’échantillon (provogquée par exemple par la

contrainte produite par les forces de frottement).

Ainsi lorsque 1l’cn augmente la pression de confinement, les
variations de force et de déplacement détectées par les
capteurs sont difficiles a4 interpréter. Par exemple une baisse

de la force sur l’Instron peut @tre intsrprétés:
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- scit comme une diminution effective de la force exercée sur
1’échantillon provoquée par la contraction de- la partie
inférieure de la chaine de dé&formation. I1 faudrait alors
rectifier la contrainte sur 1’échantillon en augmentant la

force exercée par l’Instron.

- s0it comme une augmentation de la force exercée sur
1’échantillon provoquée par l’action combinée des forces de
frottement et du compactage de l1'assemblage. Il n’'y a alors pas
lieu d’augmenter la force exercée par 1’Instron pour la ramener

3

4 la valeur de départ.

Dans les deux cas, on enregistre un déplacement qu’on ne peut
pas systématiquement interpréter comme résultant d’une
déformation de l'échantillon (il faut d’ailleurs remarquer que
lorsque la traverse de 1’'Instron reste fixe les variations des
mesures de force et de déplacement sont interdépendantes vu la
'pﬁsitibn relative des deux capteurs: la mesure d’'une force de
100 kg correspond en fait & la mesure d’une déformation
élastique de Sum de la cellule de mesure de force gracs 4 dec=
jauges de déformation. En plus de cette déformation de 1la
cellule, il faut ajouter la déformation du batit de 1*In=tron
qui est de O, lum/kg. Une diminution de force de 100kgf est
alors associée A une descente de 15 um du piston de force

supérieure lorsque la traverse reste fixe ).

Dés que le vérin est en mouvement, les variations de force et
de déplacement sont donc en général inexplcitables et
n'apportent aucun renseignement concernant la force axiale et

1'éventuelle déformation subie par 1’échantillon.

Lorsque le vérin est immobile, les capteurs peuvent cependant
nous apporter un certain nombre d’informations. Par exemple,
nous avons observé (A des pressions généralement inférieures A&
4 kbar) des relaxations de pression pouvant atteindre 300 bar

s’accompagnant d’une relaxation de la force et du déplacement.



-135-

Nous interprétons c¢e phénoméne comne le résultat d’*un
affaissement de l’assemblage sous 1’effet de la force constante
exercée par le vérin. Le piston de force est alors entrainé par
friction dans cet affaissement ce qui provogque une augmnentation
de la contrainte de compression sur l’échantillon alors que la

lecture de force sur 1’Instron diminue.

Une fois la pression de confinement et la temnpérature
stabilisées, la descente de la traverse de  1'Instron est la
seule opération nécessaire a4 la poursuite de 1’essai. Les-
informations fournies par les capteurs sont alecrs exploitables
de fagon pratiquement identique A4 un essai de déformation
classique. (il faut bien entendu tenir  compte dans le-
dépouillement des courbes de force, des forces de frottement

sur le piston axial).

A.1I11.3.8- Recherche du Hit point

——— e e e = s e " . " Sy ot i S i e e P S it s T — —

Dans le cas od 1'étape de mise en pression a été menée suivant
le processus classique, c’est a4 dire- avec la présence de plomdb
entre le piston de carbure de tungsténe et le piston d’alumine,
la suite de l’essai consiste & amener ces deux ©pistons en

contact (point de contact="hit-point").

Cette nouvelle étape <consiste une fois la pression et la
température stabilisées i enfoncer le ©piston de carbure de
tungsténe dans le plomb par descente de la traverse de la
machine Instron. On élimine ainsi peu & peu le plomb qui flue
et est repoussé vers la zone latérale a la chaine de
déformation jusqu’a ce qu’il soit totalement éliminé d’entre

les deux Pistons et que ceux—-Ci se retrouvent en contact.



-136-

a- Départ

La force mesurée par 1’'Instron au départ de cette étape
correspond a la force F d'équilibre avec la pression dans le
plomb & la friction prés. La force augmente plus ou moins
rapidement jusqu’a une valeur F' ot elle se stabilise
approximativement jusqu’au "hit point". F’-F correspond a la
somme de la force de frottement qui s’'oppose au mouvement du
piston, et de la force nécessaire pour chasser le plomb . Cette
force dépend donc de la vitesse d’'enfoncement du piston. On
mesure ainsi une force d’enfoncement d’environ 200 kgf a4 5
um/mn et de plus de 800 kgf a4 SO0 um/mn. En réalité F’ ne reste
Pas parfaitement stable mais croit légerement car a la fois la
pression de confinement et la surface de friction augmentent a
mesure que le piston s’enfonce (notons qu’il nous parait
inopportun de tenter de maintenir la pression & sa valeur de
départ, toute action sur le vérin hydraulique interagissant

avec la force axiale).
b-double friction

Au cours de cette étape nous avons la possibilité a4 la fois de
vérifier la mesure de la pression de confinement au niveau de
la bague de plomb et d’évaluer la force de frottement exercée
sur le piston de carbure de tungsténe en fonction de la vitesse
de-déplacemédt.

La technique consiste & enfoncer le piston a4 une vitesse donnée
jusqu’a ce que l'on atteigne la stabilisation de la force. On
inverse alors le mouvement de la traverse , permettant ainsi la
remontée du piston 3 la meBme vitesze que pendant =a dezscente.
La force décroit alors jusqu’a ce qu’elle se stabilise & une
valeur F" inférieure 4 la force F d’équilibre avec la pression
dans le plomb. F~F" correspond 4 la force de frottement sur le
piston de carbure (qui s*oppose cette fois & la remontée du
piston). En admettant que l’on a par cette opération simplement .

inversé le sens de la force de frottement sur 1le ©piston de
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carbure de tungsténe, on considére que l’écart F'-F" entre les
deux paliers correspond au double de la force de frottement et

la valeur moyenne F'+F"/2 4 la force F d’équilibre avec la

pression de confinement exercée par le piston annulaire.

Notons que si 1’on arrete le déplacement de la machine Instron
aprés chacune des deux stabilisations correspondant a
1’enfoncement ou & la remontée du piston et gque 1’on laisse
relaxer la force, il reste un écart entre les deux valeurs qui
correspond au double de la partie solide de la friction sur le

piston de carbure de tungsteéne (voir chapitre A.II1.3.3).

Ce principe de "double friction" permet d’'cobtenir  des valeurs
assez précises de la force de frottement sur le piston de
carbure de tungsténe en fonction de sa vitesse de déplacement.
En particulier la force de frottement correspondant a la
vitesse de l’essai de déformation est une donnée utile (bien
qu’insuffisant55 pour le dépouillement des courbes. Nous
évaluons la précision de la force de frottement sur le ©piston

de carbure de tungsténe a + ou ~ 15 kgf.
c—- Recherche du hit point

Le "hit-point" correspond a l’origine de l1’essai de
déformation. C’est & partir du "hit-point" que l’on mesure la
contrainte sur 1'échantillon ainsi que sa déformation. Le
"hit—pdint" correspond donc a4 des valeurs de force et de
déplacement qu’il convient d’évaluer avec le plus grand soin.
La recherche du "hit point"  est effectuée a vitesse
relativement élevée (20 4 50 um/mn) de fagon & limiter la durée
de cette étape. Il est préalablement impossible de déterminer
avec précision l’épaisseur de plomb séparant les deux pistons.
Une évaluation grossiere permet cependant d’effectuer
rapidement le début de cette étape puis de revenir A une
vitesse de déplacement plus faible (10 & 20 gm/mn)  lorsque

1’on pense approcher du pcint de contact. Notons qu'il faut
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éviter de modifier fréquemment la vitesse de déplacenent
(vitesse traverse) alors gque 1l'on est supposé e&tre proche du
"hit point¥, ce qui risquerait de "noyer" la rupture de ©pente

de la force dans les variations de la force d’enfoncement.

Le hit point est atteint lorsque l’'on détecte une rupture dans
la pente « de l’enregistrement de la force Instron.
Conventionnellement le "hit point" correspond au point
d'intersection entre les tangentes & la courbe de force avant

et aprés la rupture de pente.

Aprés le hit point la force croit plus rapidement puisque le
déplacement de la traverse est maintenant contrarié par le
frottement sur le piston d'alumine et la résistance de
l1’échantillon, en plus du frottement sur le piston de carbure
de tungsteéne et la pression de confinement.

Dés que la rupture de pente est détectée 1la déformation de
1'échantillon commence. [l faut donc immédiatement ramener la
vitesse traverse a la wvitesse choisie pour l1’essai de

~

déformation (1 & Sum/mn). On peut éventuellement revenir en
arriere en  relevant lentement la traverse de maniére a
reprendre la déformation de 1'échantillon a4 la vitesse désirée
a partir du "hit point". Quoi qu’'il en soit il faut etrs
attentif a4 ne pas dépasser accidentellement la limite élastique
de l’échantillon & la vitesse de déplacement <choisie pour la

recherche du "hit point".
d- Remarque

Au cours de nos essais nous avons été confrontés 4 un probléme
important qui résulte cette fois encore du role joué par le=
frictions dans la transmission de la contrainte axiale: le hit
point peut €tre difficils a4 détecter et “passer inapergu ".
Lorsque la friction sur le piston de carbure de tungsténe est

importante (forte friction au niveau de 1la bague anti



extrusion, et du plomb) et qu’elle dépasse 500 kgf a 10um/mn la
rupture de pente de force peut e&tre trop faible pour &trs
détectée. Ce type d’accident s’est produit lors d’essais sur
les OPX. 11 est wvraisemblable gque 1la limite élastique de
l1’échantillon (ou méme sa limite & la rupture) &3t faible =t ne
provogue pas une rupture de pente suffisamment nette. L’essai
n'a alors plus aucune valeur. Il est d'ailleurs dans ce cas
fortement A& craindre que 1'échantillon ait subi une déformation
importante pendant la mise en pression. Koch (1883) met en
doute 1’intéret ds poursuivre un es5=ai  lorzque le tezt de
double friction revéle une force de frottement tres importante

sur le piston de carbure de tungsténe.

A.III.3.7- Essai de déformation

L'essai de déformation réel débute wune fois le hit point
atteint et la vitesse de déplacement de la traverse réglée sur
la vitesse désirée. Dés le "hit point", 1'Instron exerce une
force de compression  sur une . chatnse de déformation
ininterrompue comme dans un essai de déformation classique.
L’interprétation des courbes enregistrées aprés le hit ©point
peut donner lieu a4 un certain nombre de réserves.

Si 1l’on prend comme nouvelle origine de contrainte pour l’essai
de déformation, la force mesurée par l1’'Instron au "hit ©point"
(correspondant & la somme de la contrainte d'équilibre avec la
pressicn de confinement et de la fricticn =sur le ©piston de
carbure de tungsténe) et que l1’on suppose que la friction sur
le piston d’alumine est nulle, la suite de 1’essai doit révéler
la courbe de déformation de l'échantillon sous pression de
confinement a partir de 1l'enregistrement de la force et du.
déplacement. L’essai idéal de déformation 4 vitesse constante
doit révéler une augmentation presque linéaire de la force en
fonction du déplacement qui traduit alors la déformation

élastique de 1’échantillon puis, la limite élastique une fois
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atteinte, une stabilisation plus ou moins marquée qui refléte
la déformation plastique de 1’échantillon accompagnée d’un

éventuel durcissement (consolidation).

Si maintenant on ajoute dans cette description "“idéale" une
force de frottement ‘“parfaitement solide" sur le piston
d’alumine (friction avec la gaine intérieure du milieu de
confinement), cela se traduit par une élévation trés rapide de
la force mesurée par 1’Instron nécessaire pour vaincre cette
friction. Une fois la contrainte sur le piston d‘'alunmine
suffisante pour vaincre cette friction solide, on accéde a la
déformation de 1’échantillon. On a alors simplement décalé
l’origine (en force) de la déformation d’une valeur égale 4 1la

force de frottement sclide sur le piston d’alumine.

En réalité, nous observons généralement une ¢évolution de la
force relativement éloignée du schéma idéal décrit ci-dessus.
Le mécanisme de la friction ne peut &tre ramené & un simple
"blocage", & une simple "marche" de contrainte. L'augmentation
de la force nécessaire pour vaincre la friction sur le piston
d’alumine se suéerpose en fait avec la . réponse élastique de

1*échantillon.

Lorsque cette friction est faible, apreés une période de
transition correspondant &4 la superposition des frottements
avec la réponse de 1’échantillon, on retrouve, une fois la
friction dépassée, la réponée élastique de 1’échantillon suivie

de son écoulement.

Lorsque la friction est importante la réponse de 1’échantillon
est totalement "noyée" dans 1’augmentation de la contrainte
nécessaire pour vaincre les frottements, en particulier lorsque
la limite élastique est faible. On atteint éventuellement une
stabilisaticn plus ou moins marquée de la force qui ne refléte
méme pas la contrainte d'écoulement du matériau é&tudié maiz qui

signifie que l'on a finalement vaincu les frottements sur le
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piston d’alumine. Remarquons que dans ce cas il est fort
probable que 1’échantillon ait subi une déformation importante

pendant la mise en pression et en température.

A.III1.3.8- Retour & la pression et 4 la température ambiante.

o . ot ) Tt S T - . " L —— . o . B | — —— it o " i " — s i e . " T T —— —— . — . — o ——

Le retour A4 la pression et a la température ambiante est une
étape tout aussi délicate que 1’étape de montée en pression et
en température. Qu’'il s’agisse d’un véritable essai de
déformation ou d’un simple test de mise en pression, cette
derniére étape peut, comme lors de la mise en pression et en
température - provoguer la- "déformation accidentelle = de
1’échantillon ou mme sa fracturation. D'une part on perd alaors
la possibilité de controler la valsur de l'e=zszai de dé&formation
(ou du test de mise en pression) par comparaison entre la
déformation mesurée sur 1’échantillon et le déplacement
enregistré pendant l’essai. D’autre part, l’interprétation des
observations en microscopie ¢électronique de lames minces
extraites de 1’échantillon déformé sera faussée par la
superposition des traces laissées soit par la déformation
contrdlée de 1'échantillaon, Zoit par le= déformatiaons

accidentelles ultérieures.

L’évolution du régime de contrainte auquel est soumis
1’échantillon pendant cette étape est tout autant incontrolable
que pendant l’étape inverée}bLes phénoménes qui affectent alors
ce régime de contrainte sont équivalents a4 ceux que nous avons

présentés pour l’étape de montée en pression et en température.

Notons au passage, qu’une opération supplémentaire doit eire
effectuée avant d'entreprendre la ‘baisse de la pression de
confinement. L’essai de déformation se termine, aprés arrét de
la descente de la traverse de la machine Instron. La contrainte
déviatorique doit d’abord €tre =upprimés (par remontée ds la

traverse Instron) de maniére a ramener la contrainie axiale sur
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1’échantillon &4 wune valeur proche de 1’'équilibre avec 1la
pression de confinement.

2

a- Retour a4 la température ambiante.

On peut considérer qu’une fois terminé l’essai de déformation,
et avant meme d4de& ramsner la contrainte axiale & la wvaleur
d’équilibre avec la pression de confinement, il est nécessaire
de baisser la température relativement rapidement (en évitant
cependant les "chocs thermiques) de maniére & éviter une
possible restauration et a4 "fixer" les traces laissées par la
déformation. Il faut cependant remarquer que cette baisse de
température entraine a la fois la contraction de l’ensenmble
“piston—-échantillon” (et donc la diminution de la force sur la
machine Instron) et la contraction de l’assemblage (et donc la
diminution de la pression de confinement). Pendant la baisse
rapide de la température, l’évolution d’une part de la pression
transmise par le milieu de confinement et d’autre part de la
force axiale, risque alors de modifier le régime de contrainte
auquel est soumis 1’échantillon et d’entrainer une déformation

"post expérimentale".

La solution qui consiste 4 baisser la température aprés la
pression présente le meme geanre d4'inconvénients: en pluz d'uns
éventuelle restauration sous 1’effet de la température,
1’échantillon peut subir une déformation “post-expérimentale"
sous 1’effet d’un déviateur a la pressioﬁ hydrostatique créé
accidentellement pendant la baisse de pression. Cette
.déformation peut également etre facilitée par le fait que

1’échantillon se trouve & haute température.

En réalité, la méthodologie que l’on adoptera pour cette étape
dépend beaucoup des caractéristiques de 1’échantillon. En
fonction de l’aptitude du minéral &4 restaurer, de sa limite
élastiqug ou d’autres considérations (telles que par exemple

dans le cas des orthopyroxénes 1la limite du domaine de
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transformation en clinoenstatite, on choisira d’effectuer la

baisse de température avant ou aprés la baisse de pression.
b- Retour i la pression ambiante.

La pression de confinement est abaissée trés lentement par
action sur la micro—-vanne de décharge du circuit hydraulique.
On provoque ainsi une tres faible fuite dans le <circuit sous
pression. La baisse de pression peut ainsi ®tre de gueslgues
dizaines de bar par minute. Une dépressurisation trés lente
permet de limiter les risques de déformation ou de fracturation
de 1’échantillon que risquerait d’entrainer une variation
rapide du régime de contrainte auquel il est préalablement

sgumis.

La baisse de pression de confinement doit bien entendu é&tre
coordonnée avec la diminution de la contrainte axiale créée par
le piston de force. La technique usuelle <consiste 4 Dbaisser
simultanément la pression dans le circuit hydraulique et la'
force exercée par-1'Instron - de maniére A& -ce -qu’'une -faible
contrainte déviatorique maintienne l1’échantillon sous 1'effet
d*une légére compression axiale. (Koch 1983, Veyssiére et al.
19868). Ceci n'est pas toujours facile 4 réaliser. La méthode
consiste 4. coordonner manuellement .cu électroniquement les
baisses de pression hydraulique et de force Instron en se fiant
aux indications fournies par le capteur de ©pressicn et la

céllulé de force.

Remarquons cependant que cette fois encore la force mesurée par
la cellule se refléte qu’approximativement la contrainte
exercée par le piston d'alumine sur 1’échantillon. Comme 1’on
connait mal le comportement de. 1’assemblage pendant = . la
décompression (dilatation élastique ou contraction provogquée
par la baisse de température ou parfaite stabilité
dimensionnelle) on peut difficilement déterminer le sens dans

lequel la force de frottement va intervenir dans le bilan des
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forces exercées sur le piston d’alumine. Il en résulte une
fourchette d’imprécision égale i deux fois la valeur de cette

force de frottement.

Lorsque 1’0on entame la phase de décompressicn, on observe
systématiquement une augmentation de la force mesurée par
1’Instron. Cette augmentation de force peut devenir trés
importante (plusieurs centaines de kgf) si la décompression est

rapide.

On peut d’ailleurs utiliser la pente de l’enregistrement de la
force comme critére pour régler la vitesse de décompression car
la réponse de la cellule de force est plus rapide que celle des
capteurs de pression {c'est d’ailleurs la méthode utilisée par
Koch (1883)). Il s’agit  alors de 1’effet des forces de
frottement créées sur le piston de carbure de tungsténe par le
plomb et la bague anti-extrusion. Ce piston est ainsi _entrainé

dans la remontée du piston de confinement.

Cet;é augmentation de la force ne traduit donc pas une
augmentation de la contrainte axiale sur 1’échantillon mais- au
contraire sa diminution. Notons qu’il est bien entendu
inopportun de tenter de s’'opposer a l'augmentation de la force
en relevant la traverse de 1’Instron, ce qui aurait pour effet
de diminuer exéessivement la contrainte axiale exercée par le
piston de force. Lorsque la décompression est tré; lente
(quelques dizaines de bar par minute, la force se stabilise &
moins de 200 kgf de sa valeur initiale (ou méme peut revenir &
une valeur proche de sa valeur initiale: le  frottement
“ladche")). la différence entre la valeur de =ztabilization et la
valeur initiale correspond alors & 1’intensité de la force de
frottement sur le piston de carbure de tungsténe pour la
vitesse de décompression imposée par la microvanne. Lorsque
cette force est importante, il peut &tre néceszsaire d'sn  tenir
compte dans 1'équilibre que 1'on cherche 4 maintenir entre la

pression de confinement et la -force axiale.
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Nous avions pour notre part imaginé de ramener 1’assemblage
dans la situation pré "hit point" c’est 4 dire de relever la
traverse Instron jusqu’au moment ou le plomb puisse s’injecter
entre le piston de carbure de tungsténe et le piston d’alumine.
Seule la décompression du circuit hydraulique est ensuite
nécessaire, la contrainte axiale se trouvant alors imposée par
la pression dans le plomb. Ce procédé s’est avéré inapplicable
car il faut abaisser la force exercée par 1’Instron bien au
dessous de la valeur d’équilibre avec la pression hydrostatique
avant que le contact entre les deux pistons "s'ouvre " et que
le plomb puisse s’'injecter. Pendant cette gcpération,
l1’échantillon risque donc de se déformer cu de casser.

A.III.4- BILAN

Pour résumer 1’exposé précédant nous dirons gque nous nous

heurtons a un certain nombre de phénoménes genantz inhérentz au

principe meéme de ce type de machine:

~ d’une part la transmission de la pression par le milieu de

confinement solide est toujours imparfaite et mal connue.

- d'autre part il y a toujours une friction entre le piston de

force et l’assemblage.

- enfin le compactage de l’assemblage, s’il est important est

trés g®nant st psut fauszsr complétement le= expérisnces.

Nous allons donmer quelques précisions concernant ces trois
points en nous référant a4 la fois a notre expérience

personnelle et a4 celle d’autres expérimentateurs.
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A.II1.4.1- Transmission de la pression par le milieu de
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X approche théorique simplifiée

On considére le contenu de la cellule de confinement comme un
bloc cylindrique plein et homogéne réalisé dans le matériau de
confinement. On néglige alors le fait qu’'il ¥ a en réalité
principalement deux matériaux de constantes élastiques
différentes: le milieu de confinement proprement dit et, a

l1’intérieur, la chaftns de dé&faormatiaon axizale.

On décrit le comportement du cylindre en se référant aux axes
principaux imposés par la géométrie du montage. Le tenseur des

contraintes auxquelles est soumis le cylindre s’écrit alors:

Pe 0 ]
Pu O
0 0 Pu
Py &tant la pres=zion "verticale" exercée sur ls cylindre par
le piston de confinement.
Pu (pression "horizontale®) correspond &4 la réacticn de la

3

cellule sur le cylindre. Py ezt alorz é&zale & la pre

(5]
ta
Vo

Ct
o]

transmise latéralement & l’échantillon.
- ler cas:
Supposons d’abord que le cvlindre se comporte comme  un COrps

parfaitement élastique et que la cellule est parfaitement

rigide, le tenseur des déformations s'écrit:
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€11 0 0]
0 0 0
0 0 0

La loi de Hooke: ¢ = 198 + 2u4€

se résume a Puw = €114+ 24
Pu = A€
PH A’ 1 v
Soit e = = =
Py AtZu I+2pu  1-v
A
Pour v= 1/3, on aurait = 0,5. Dans ce cas, la pression

transmise a4 1’échantillon est égale 4 la moitié de la pression

produite par le piston.
- 2éme cas:
Nous restons dans le cas élastique maisS nous supposons gque la

cellule se dilate faiblement. Le tenseur des déformations

s*écrit alors:

€112 0 O
0 €== 0
0 0 €=»= / avec €2z = €am =afi: etapetit gt a<d

Le comportement élastique du cylindre se traduit par:

Puz= €1:(2u+Al 1+2a) )

Pu=€i:1 (Zau+A{1+2a))
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Pu v+ a

SOit = = = fla+v)

P« l+v{Z2a -1
Pour v=1/3 et a = 0,1
Pu
—= Q0,33 la transzmi=sziocn de la pression ezt encore plus
Pu

mauvaizs dans c2 cazgzt Pp = 0,38 Po
- 3éme cas:

Nous ne pouvons en fait considérer le cylindre comme un corps

élastique et la loi de Hoocke ne peut &tres utilizée.

L’approche plastique du probléme utilise le critére de Tresca.
Les contraintes principales exercées sur le c¢ylindre étant:
Pvw, Pu 2t Pu, le& critérse de Trezca =z'écrit Po-Pua=Y.

l;hitéwgiastique du milieu de confinement . Notons que cette
équation est valable quelque scit la condition aux limites sur
la cellule. Plus Y est petit, meilleure est 1’hydrostaticité du

confinement.

A partir de 1’égalité Py-Pu=Y, la connaisszance de la limits
élastique du matériau permet d’évaluer la pression Pu.
transmise & l’échantillon en fonction de la pression P
exercée sur le milieu de confinement par le piston.

La résistance 4 la compression de 1a soft-fired pyrophyllite

utilisée dans nos assemblages se situe entre 65 MPa (stumatite

crue) et 120 MPa (stumatite recuite a 1050= (} {valeurs
données par le fournisseur). La non hydrostaticité serait donc
de l’ordre de 100 MPa (1 kbar), donnée & comparer avec la

résistance de l’échantillon (c’est a dire & sa limite élastique

Ou & sa limite de rupture).
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Ce matériau étant tres peu plastigue, on peut rapprocher la
limite élastique de la resistance a la compression. La
difference entre la pression exercée sur l’assemblage et la
pression transmise lateralement & 1'échantillon est alors d’au

moins 65 MPa (0,65 kbar) a4 la température ambiante,.

Dans le cas ot l’assemblage est réalisé entiérement en

o
v}
s
Q
,4
—

faut tenir compte du fait que ce matériau subit u fort

[}

compactage.

o
i
U]
£
I
o
[G]
i

Le critére de Tresca peut é&trsz étendu au compactasg
produira par deformation des gque Pu-Fu=-Yeocmpectmew. U0

durcissement se produit au fur et a mesure du compactage, c’est

L
]
fts

a dire que Yoocmpacwma= &3t unse fonction cCoroizzzants 4u
pourcentage de compactiaon. Lorsque le compactage est complet,
la déformation se poursuit a volume constant. Le critére de
Tresca s'applique toujours sous la forme:
¥PQ;PH:?inc§mp.t,hl;. Houz ne diépdéons cependant paz ds

données numériques permettant d'évaluer la non hydrostaticité

résultant de l'utilisation du talc comme milieu de confinement.
¥ point de vue expérimental
- La calibration expérimentale de la ©pression transmise a

1’échantillon par le milieu de confinement est un probléme aqui

jusqu’a maintenant n’'a pu €tre részolu effigacemsnt bisn  gus

l1’ensemble des expérimentateurs sSe soient intereéssés & la
question. En fait la pressiocon nominale de l’essai correspond
généralement 4 la pression dans le circuit d’huile mesurée par
les capteurs calibrés élecironiquement et multipliee par le

rapport des zurfaces des pistons.

Eventuellement cette pressicn peut &trs calibrée 4 l'aide d'une
cellule de force mesurant la force exercée par le verin
{procedé adopté & 1°UCLA, Koch. 1983). On élimine alors de la

mesure de pression les forces de frottements sur les joints du



-150-

vérin hydraulique mais on n’atteint toujours pas 1’état de
contrainte dans le milieu de confinement au niveau

1’échantillon.

=
u
ot
®

Un autre procédé consiste a calibrer la pression da
circuit hydraulique en utilizant conme points de référence les
pressions des transformations de phase de NHLF =t RbC1 gu:i

s'accompagnent d’'une importante variation de volume (Kaneda et
al. 1968, Pevronneau et al. 1978). Cette technique est

appliquée en remplagant la majeure partie de 1'assemblage

4

b

{milieu de confinement et échantillon) par NHLF gcu EbOD! .
de la

{

(Demenet, 1988). Cette <calibration permet d’'éliminer
mesure de pression non seulement les forces de frottement sur
les joints du vérin hydraulique mais également la force de
frottement-sur la bague anti-extrusion assurant 1l'étanchéité
entre le piston de confinement et la cellule. OUn obtient alors
une mesure assez precise de la pression au niveau de la bague

de plomb.

Nous accédons & une calibration pratiguement aussi ©précise en
calculant la pression dans le plomb &4 partir de la mesure de la
force exercée par le plomk sur 1le ©piston de carbure de
tungsténe lorsque celui-ci n’est pas en contact avec le ©piston
d’alumine (voir A.III.3.8). Il faut en fait utiliser la movenne
des forces correspondant d’une part a l'enfoncement du piston
dans le plomb (4 vitesse minimale) et d’autre part a la
remontée de ce piston sous l’effet de répulsion du plomb sous
pression de facon a s’affrénchir des forces de frottement
créées par la bague anti-extrusion et le plomb sur ce piston.

Tull:is,

Notons que cette méthode trés simple a é&té utilisée {
1986). En fait il ne nous semble pas utile de mesurer avec une
grandé'précision la pression exercée sur l'assemblage ©par le
pizton de confinement car la pression réellement tranzmise A

l’échantillon ne peut @trs évaludés gue trés approxXimativament.
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Nous avons essayé de calibrer la pression transmnise a
1’échantillon par le milieu de confinement en utilizant la
technique bazée sur le changement de phase de NHLF =2t Ewll.

Il s'agit alors de mettre dans 1’assemblage un échantiilon de

NHLF ou d2 ELCOL . La tranmsition gui == tradueit  par  un
changement de volume devrait &tre alors détectés =n obzsrvant
les variationz de la force exercée par l’'Instron sur le ©wpizton

axial. Ce procédé n’a jusqu’ici rien donné de satisfaisant. La
calibration de la pression transmise a 1'échantilion par le
milieu de -confinement reste une gquestion importante A élucider.
A titre indicatif, on peut noter que Koch (1983) suggeéere sur lia
base d’expériences de transitions de phase dans des assemblages
simples utilisés en "piston-cvlindre" (Kim 1974, Jchannes 1978)
gue la pression exercée par le piston de confinement (pression
mesurée) peut excéder la pression transmise & l’échantillon par
le milieu de confinement d’'environ 100 MPa t1 kbar).

- L'ameélioration de la transmission de la pression de

]
[ 6]

confinement a l’échantillon recquiert d’une part la diminution
de la triction du matériau de confinement sur la <cellule et
d'autre part l’utilisation d'un milieu de confinement avant une

limite élastique faible.

o
@

La diminuticon de la friction sur la cellule a été réalis par
1’a

1’adjonction d'une feuille .de - Papvex entre szemblage en

pyrophvllite et la cellule. Il ne nous a pas semblé nécessaire

de faire de mém= pour 1 zemblages i présents une

a 20

n
(0]
161
0]
iy
1
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I
ot
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bonne lubrification.

Le plus important progrés gque nous avyons réalisé nous senmble
gtre l2 pa=saze de la zoft-fired pyrophyllite au tals danz e

choix du matériau constituant la gaine intérieure du milieu de
confinement. En effet la gaine intérieure realizée an
soft-fired pyrophvlilite se <transforme rapidement en une
pyrophyllite beaucoup plus dure 4 la température a laquelle

elle est soumise au contact du four. Ce matériau perd alors
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beaucoup de son aptitude A transmettre la pression de

confinement. Scus 1’acticn de la température. la désgradation du

talc n'entraine pas de durcissement de la gaine intérieure.

L’échange de la zaine extérieure en pyrophvllite par une gaine

0
[
]

galement en talc est une opération pour laguelle nous n’av

vy

‘3 -

u reellement évaluer 1*'influsnce sur la transmission  de la
T

1

ession. L'évolution de nos tests de mise en pression de

g

confinement est en réalité beaucoup plus sensible AN
modifications apportées & l’assemblaze dans le but de diminuer
la friction sur le piston de force.

A.1I1.4.2- Friction entre le piston de force et l’assemblage.

Dés nos premiers escgais il nous a semblé essentiel de modifier
notre assemblaze de maniére 3 diminuer cette friction gue nous

considérons comme le premier obstacle A4 la réussite de nos

Nous avons pendant deux ans utilisé des assemblages entidrement

77}
fn}
o

constitués en pyrophvliite car no ‘pouvions pas  alors

disposer de talc (ni réaliser les gaines intérieures en sel).
Sous pression de confinement élevée la friction entre. la
pyrophyllite et le piston d4'alumine est trés importante. .[1
nous est difficile de qh}ffrer cette force mais nous avons
constaté que nos escais de déformation d’QPX n’avaient aucune
signification car la reponse de 1’échantillon & la contrainte
exercée par le piston d'alumine était totalement novée dans la
force de friction. {(Rappelons gqu’il s’agit de «cristaux d°'0PX
plus ou moinz fissurés et non de cristaux svynthétiaques ou
naturels de zrande perfection cristalline et de treés grande

dureté).

Sur le modéle des assemblages, trés Sophistigués utilisés par

Koch (1983) nousz avans réalisé la gaine intérieure en _deux
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parties: une partie inférieure, 'correspondant a la zone de
1’échantillon en pvrophyllite, une partie supeérisure
correspondant au piston d'alumine en Macor (marque deéepozee
Corning Glass). Cette céramigque usinable de haute résistance 3
la compressicn permet de réaliser une gaine rigide laissant le
piston d’alumine pratiquement libre de +tout frottement dans
Cette partie de l’assemblagze. Ce procédé s’avére tout & fait
valakble & température ambiante mais la résistance du Marcor
s’affaiblit rapidement sous 1’effet de la température du four
avec leaquel la gaine est en contact direct. La gaine se deforme
alors et se resserre sur le piston d’alumine qui e3t alors
soumis a une friction importante. Ajoutons que le four se
détériore facilement au niveau du raccord entre pyrophyllite et
Macor. Il faut noter que dans les assemblages utilisés par Koch
(1883}, la gaine de Macor est isolée du four par une gzaine de
pyrophyllite d’épaisseur inférieure a 1 mm. Nous ne disposons
cependant pas des movens techniques pour réaliser de telles

piéces en pvrovhvlilite.

Nous avons également tenté de diminuer la friction entre le
piston d'alumine et la gaine intérieure en pyroph?llite en
intercalant une gaine reéalisée en papvex entre ces deux piéces.

R

CTe ©procédé n’'a pas donné de résultats satisfaizants car

i
fu
pot

1’ajustement de la gaine en papvex n’'a ijamais pu €&trs

o

iag

aves précision.

L’utilisation du talec pour la réalisation de l1a zaine
intérieure a fortement amélicré les perfaormances de notre
machine en diminuant la friction sur le piston . de force en
alumine. Cette force de frottement reste difficile a

quantifier. Au regard de nos différents essais de deformation,

nous l'estimons entre 200 kef et 500 kgf pour une vitezse de
déplacement maximale du piston de Sumsmn et une prezsion de
confinement de 8 kbar. Cette relativement large fourchetzte
reflete la faible reproductivité du comportenent 2

1’assemblagzge relevée par divers expérimentateurs.. (Koch, 1933
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Tulliz, 12368 86). Le probleme mayeur provoqué par l’'utilisation
du talc pour la réalisation de 1’assemblage réside dans =sa

forte conmpaction zous l'effet de la pression.

Le talc que nous utilisons peut sSubir une forte compacticon
-pendant 1'es=ai. Nous avons déja exposée les problémes résultant
de cette compaction pendant la mise en pression de caonfinement.
Nous avons mesuré dez raccourcissements de 3 &4 4 nmm sur les
gaines extérieures en talc de 26 mm de hauteur initiale. Cette
compaction résulte en partie de 1’élimination des jeux entre
les différentes pieces de 1’assemblage mais elle ezt
principalemént provoquée par la nature méms du matériau sSmpirs
autre par la présence de nombreuses fissures. L’effet de 1

compaction est beaucoup moing senolb] dans » xe cas
d‘assemgi;ges en pvrophvllite. La JOft fired pvroohvllx+e et
un matériau déia trés eompact avant d’étre =zoumiz & 1z preszzion
et le faible raccourcissement mesuré sur les assemblages est
provoqué par la fracturaticn des gainés dont la vréalization
rendue peu précise par les difficultés technigques d’usinage ne
permet pas un ajustement parfait a la fois entre elles et dans

la cellule.

Les essais dont les résultats cont eté les plus catisfaicsants

ont été réalisés en utilisant des assemblages mixtes conztitués
d’une gaine extérieure en pyrophvllite et d*une gaine

intérieure en talc. 0On évite ainsi la trop forte compaction de
1’assemblage en conservant les qualités du talc {meilleure

tranzm:zsion de la prezsion de confinement et plus faible

friction  sur le rizton d’alumine?l. Kemarquons que cette
configuration de l’sssemblage est fort proche de celle
généralement adoptée vpar les expérimentateurs (Koch, 1983:
Tullis, 1286: VYevssiére et al. 198%5), la zaine intérieure étant
cependant souvent réalisée en sel. A
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Enfin notre remarque concernant la brutalité avec laquelle la
pompe hvdraulique ©provoque la montée en  pression  nous &

récemment sugzéré d’emplover un =vstéme plu

“doux” tel gu’'une

n

pemepe & main ou une pompe pneumoc-hvdraulique telles gque celles

zénéralement employées par les expérimentateurs (Koch 1983,
Tullis et al. 1986, Vevssiére et al. 1985). Nous n’avons
cependant pas eu | de

temps  de  teszter un  tel systéme et
r réel

ie amélicration de n

o]
[&]

4.III. 5- Conclusion

Quelque =s¢it le matériau aue l’on envisage de déformer avec ce
montagze. 11! nous semble nécessaire d'effectuer des tests de
mont2e en pression de confinement et en température (sans
introduction volontaire d’une contrainte déviatorigquel, afin de
verifier si les &chantillonz sont capables de supporter sans
dommages les écarts & un rézime hydrostatique qui interviennent
4 la fois pendant la montée en température et en pression et

pendant le retour aux conditions ambiantes.

Fu résultat de ces tests dépendra la fiabilité que l’en pourra

accorder aux esczaic de déformation ultériesurs ainsi aue
l1’interprétation que 1’on donnera aux observations en
microscopie électrenique des lames minces extraites des

échantillaons déformés. Ains: avons nous effectué de nonbreux
tests sur noz échantillons 4’0PX gqui ont révélé que ces

échantillons subissent une déformation minimale de 3% vpendant

s

une naentée a 8 kbar et 8007 immiédiatement suivie &

1l

&

aux conditions ambiantesz.

Les mémes te=ztz sffectuds sur 42z acnocriztaux de guartz humide
e montré gque ces échantillons subissent

Z=
(4]
2
t
(¢
(=)
=
ot

e déformaticon plus ocu moins importante.
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Enfin pour terminer, notons gque nos es5sais de  déformation
d'échantillons 4°0PX ne nous ont pas permis d’obtenir les

ourbes contrainte-déformation décrivant le comportement de ces

Q

chantillons.

D~

Cependaﬁi, nous avons réalisé & Pco=8Kb ef T=600=C dex  =szzais
de déformation de monocriztaux de guartz orientés de manisre A&
activer le svstéme (10107 [0001) dont les résultats on
satisfaisants (courbes de contrainte et de deplacene
exploitablesz, cohérence entre la déformation plagstigu
enregistrée et la déformation mesurée sur 1’échantillon apre

1’ezss=sail.
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RESUME

L'étude des défauts de réseau produits par la déformation naturelle peut fournir des
informations sur 1'histoire thermomécanique des roches et des minéraux. Cependant cette
technique réclame une calibration préalable établie A partir d'expériences de déformation
en laboratoire dans des conditions de température, de pression de confinement et de
vitesse de déformation connues. Nous présentons ici une étude des sous structures de dis-
locations observées dans divers orthopyroxénes provenant de roches métamorphiques et
magmatiques. Nous avons identifié deux systémes de glissement (100) 001 et (100) 010
Les différents modes de déformation observés dans ces échantillons sont, outre le glis-
sement et la montée de dislocations l'inversion de l'orthopyroxéne en clinoenstatite et
le "pliage". Nous avons également effectué une série d'essais de déformation de mono-
cristaux d'enstatite orientés de maniére & promouvoir les systémes de glissement (100)
001 , (l100) 010 et (010) O00l. Ces déformations a haute température ont été réalisées
soit par fluage & pression atmosphérique, ce qui permet d'accéder & de trés faibles
vitesses de déformation, soit sous pression de confinement solide a vitesse de déforma-
tion constante dans une machine de type Griggs que nous avons mise au point. Les essais
de fluage & 1065°C destinés & promouvoir le systéme (100) 00l permettent d'activer soit
le glissement de dislocation de vecteur de Burgers 001 dans le plan (100) soit 1l'inver-
sion, suivant la contrainte déviatorique sur ce systéme. Les essais de déformation d'échar
tillons orientés pour promouvoir le systéme (100) 010 permettent a 800°C, 10‘65 -1 et
800 MPa de pression de confinement d'activer outre 1l'inversion, le glissement de dislo-
cations de vecteur de Burgers 010 dans le plan (100). L'inversion est systématiquement
produite dans les conditions thermomécaniques de nos essais de déformation bien que les
échantillons soient orientés de facon & ce que le facteur de Schmid sur le systéme (100)
001 soit nul. Cette transformation n'est pas le mode de déformation prédominant dans
les orthopyroxénes déformés naturellement. Il est nécessaire de trouver les conditions
expérimentales permettant d'éviter cette transformation afin d'obtenir des informations
quantitatives sur les paramétres thermomécaniques ayant gouverné les déformations
naturelles.



