déformation plastique des solides cristallins :
cinétique des changements de microstructure

Les propriétes meécaniques des solides sont restées
incomprises par les physiciens jusqu'au 20° siécle
malgré leur importance évidente dans la vie quoti-
dienne. Les mécanismes élémentaires de la rupture et
de la déformation plastique ont alors commence a
étre élucidés, en particulier a l'aide de la théorie des
dislocations. C'est seulement aprés 1950 que l'on a
observé couramment des dislocations, démontrant
ainst de facon directe la relation entre leurs
mouvemenis et la déformation des cristaux.

Dans wun premier temps toutes les analyses er

interprétations ont été déduites des configurations de
dislocation qui subsistent dans les éprouvettes aprés
essais mécaniques. L observation des dislocations au
cours de l'essal meécanique est susceptible de donner
une meilleure compréhension des mecanismes. Les
qualites exceptionnelles du rayvonnement svnchrotron
comme source de ravons X ont permis des études
dynamiques du mouvement de dislocations par
topographie au LURE ot diverses expériences ont été
réalisées.

déformation plastigue
des solides

Ln solide subit une déformation
lorsqu’il est soumis & des forces. 87
revient a son état initial lorsquon
supprime ces forces, la déformation
est dite « élastique ». Dans le cas
contraire. la forme du solide a été
modifiée d'une fagon permanente ;
on dit quil v a eu déformation
« plastique ». Ce phénomeéne utilisé
de trés longue date pour la mise en
forme des matériaux. n'a pas fait
I'objet d'étude approfondie avant la
fin du 19® sigcle, ol un certain
nombre de meécanismes élémen-
tajres de déformation plastique ont
été identifiés. Ceux-ci étaient encore
loin dattribuer aux dislecations le
role essentiel qu'elles jouent. 11 fallut
attendre le 20® siécle pour que les
chercheurs suggérent que les glisse-
ments des cristaux le long de plans
cristallographiques simples se font
par circulation de dislocations (voir
encadré sur les dislocations) qui ont
ete observées seulement 20 ans plus
tard, dans les années cinguante.

Ces observations se sont multipliées
et elles ont permis d'interpréter
divers comportements mécaniques
des solides: par exemple relation
entre structure cristalline et défor-
mation, différences entre monocris-
taux et polycristaux. effets dalliages
el de précipites...

Pour deéformer plastiquement un
solide. on le porte 4 une certaine
température, puis on le soumet a un
étal de contrainte plus ou moins
complexe (traction, compression, ci-
saillement. flexion...) qui active des
sources de dislocations qui glissent
ou montent (voir encadré). Clesi
I'observation de ces mouvements
qui permet de comprendre les méca-
nismes de déformation et de relier
processus microscopiques et com-
portement macroscopique. Cetie ob-
servation est difTicile a faire directe-
ment et, dans un premier temps.
toutes les analyses et interprétations
ont éé déduites des configurations
de dislocations qui subsistent dans
les éprouveltes aprés essais meca-
niques.

Divers moyens ont été mis en
ceuvre pour sassurer que les dislo-
cations n'évoluaient pas trop entre la
fin de l'essai et leur observation.
Citons, par exemple, la trempe et le
refroidissement sous charge dans le
but de minimiser I'évolution de la
struciure aprés essais 4 haule tempe-
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rature. ou méme la création de
defauts par irradiation gui figeront
la structure aprés essais 4 basse
température. Ces méthodes n'offrent
pas toutes les garanties ; on n'est
jamais  certain  d'observer  les
confligurations réelles qui ont existé
pendant la déformation. L'observa-
tion des dislocations au cours de
I'essai mécanique est susceptible de
donner une meilleure compréhen-
sion des mécanismes. Elle a été mise
en ceuvre ces dix derniéres années
par diverses techniques comme la
microscopie électronique ou la topo-
graphie de rayons X w«in situ»
MNous présentons ici la topographie
de rayons X qui est une technique
complémentaire de la précédente.

lopographie par diffraction de
rayons X

Les méthodes de topographie de
rayons X donnent une image de la
distribution des défauls dans un
cristal, c'est-a-dire de la wvariation
point par point du paramétre de
réseau et de la désorientation cristal-
line. Le grandissement égal a un sur
la plague photographique varie en-
tre 20 et 100 sur l'image finale aprés
agrandissement au microscope op-
tique : on ne peut donc atteindre la
haute résolution. Par conire les
sources de rayons X disponibles
permettent d'obtenir des vues d'en-
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semble des phénomeénes grace a des
images de plusieurs millimétres car-
rés de surface. le volume observe
dépendant de I'absorption (pénéira-
tion de plusieurs micrometres).

origine du contraste des défauts

Lorsqu'un cristal parfait est place
dans un fajsceau de rayons X
monochromatique de  longueur
d'onde A il reflechit le faisceau. qui
fait un angle 6 avec les plans
réticulaires séparés de d et satisfai-
sant la loi de Bragg:

A = 2dsin 0
Si par suile de la présence dun
défaut dans le cristal. il v a variation
locale de d ou 0. la réflexion
diminue, ou disparail. C'est la varia-
tion d'intensité du laisceau réfléchi
qui constitue une image du défaut.
Par exemple. le wvoisinage dune
dislocation est déformé élastique-
ment (voir encadre sur les disloca-
tions) ; il peut done étre visualisé par
lopographie de rayons X.

sources de rayons X

Les diverses technigues de topogra-
phie de rayons X ont €@ dévelop-
peées a partir des tubes classigues, ot
les radiations émises ont des lon-
gueurs donde caracteristiques de
I'anticathode utilisee. Celle-ci est
bombardée par des élecirons et son
echauffement limite la puissance des
générateurs conventionnels.

Depuis guelgues années. le rayvon-
nement synchrotron est  utilisé
comme source de rayons X. Ce
rayonnement esl ¢émis par des parti-
cules chargées en mouvement et
soumises a une accélération: a
Orsay I'anneau de stockage DCI serl
de source de rayons X pour LURE.
Laboratoire pour ['Utilisation du
Rayonnement  Electromagnétique
(voir Images de la physique. 1977).
Ce rayonnement a des qualites
exceptionnelles qui le differencient
des sources convenlionnelles pour
la topographie de rayons X .

1) Gréce a son intensité, les clichés
de topographie peuvent étre pris
dans des temps de l'ordre de Ia
seconde (fig. 1) (réduction d'un
facteur 100 par rapport aux généra-
teurs conventionnels) permettant
ainsi I'enregistrement cinématogra-
phique des images. Dans ce cas.
I'utilisation d'une caméra type TV et
dun systéme vidéo est tout a fait
adaptee.

2) Son spectre continu (A de 0.1 a |
nm) permel de travailler a4 une
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déformation plastique et dislocations

Déformation par glissement d'una dislocation coin
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Considérons le cristal parfait re-
presenté en (1) sur la figure A,
Une contrainte appliquée assez
grande peul provoquer la défor-
mation plastique schématisée en
(4). Elle correspond & un cisaille-
ment qui peut &re produit par la
translation d'une moitié du cristal
le long du plan de glissement. Au
cours de cefte transiation toutes
les limisons chimiques le long du
plan sont distordues simultane-
meni el cela nécessite une forte
contrainte o, 51 un défaut localisé
lel que celui designé en (2) par le
symbole L, a @@ introduit. le
cisaillernent peut se faire sous une
contrainte trés inferieure a a7 ; ce
défaut est appelé dislocation. La
deformation s'est faite icl par
glissement d'une dislocarion coin
sous l'effet de la contrainte appli-
quée. Comme on le voit sur la
figure. celle-ci correspond a I'in-
sertion d'un demi plan supple-
mentaire se terminant dans le
cristal le long de la fligne de
dislocation. Le deplacement pro-
duit par le passage de la disloca-
tion {marche visible en (4) a la
surface du cristal} est appelé vee-
ieur de Burgers.

Multiplication des dislocations

Pour atteindre des grandes défor-
mations le glissement d'une seule
dislocation comme sur la figure.
nest pas suffisant. 1l en faut
beaucoup qui se multiplient a
partir d'une source : l'exemple le
plus classique est fa source de
Frank er Read. Elle est activée a
partir d'un segment de dislocation
épinglé 4 ses deux extrémités AB
(voir figure B). Celui-ci se courbe
sous l'effet de la contrainte et les
portions de dislocations paralléles
étant de signes contraires. elles
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sont soumises & des lorces oppo-
sées. L'are grandit donc jusqu'a
donner une boucle gui se détache
el conlinue a se développer. I
reste le segment de dislocation gui
est prél & recommencer el ainsi a
créer un nombre de boucles qgui,
en principe. peut étre infini.

Annihilation des dislocations

Des sources sonl réparties dans le
cristal et émettent des dislocations
selon divers plans de glissement
Line fraction de celles-ci s&limine
a la surface en laissant des mar-
ches. La densité de celles qui
restent dans le cristal atteint une
valeur limite grice a des mécanis-
mes internes d'annihilation. Pour
cela, 1l faut, par exemple que des
dislocations de signes opposés
réagissent, et donc qu'elles ne
soienl pas astreintes a se deplacer
uniquement dans leurs plans de
glissement. Ce mouvement hors
du plan de glissement peut se faire
par monide qui met en jeu le
transport d'atomes sur plusieurs
distances interatomigues. Ainsi le
demi-plan supplémentaire visible
en (2) peut disparaitre par montée
s1 on luf enléve des atomes ou on
lui en ajoute. Ce processus se
faisant par diffusion n'est efficace
qu'a haute température.

Musiplication des dislocations

Source da Frank et Read
[
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longueur d'onde fixe choisie ou 4 un
angle fixe avec diverses longueurs
d'onde (fig. 1). Dans ce dernier cas
cela présente |'avantage a) d'éviter
un positionnement angulaire preécis
du cristal pour obtenir la réflexion
de Bragg. b) de permettre de topo-
graphier des cristaux méme haute-

ment deéformeés par suite d'une
adaptation de la longueur d'onde a
la rotation du réseau,

3) Le faisceau de ravons X est
quasi-paralléle. Cela permet d'éloi-
gner la plague photo de I'échantil-
lon, sans perie de resolution spatiale



due 4 la divergence du [faisceau
comme pour un générateur conven-
tionnel. On peut ainsi intercaler les
equipements nécessaires pour réali-
ser l'essai mécanigque en méme
temps que la topographie de rayons
X.

déformation & haute température
¢t polvgonisation

MNous avons vu dans l'encadré que le
processus de déformation plastique
le plus facile pour un cristal soumis
a une contrainte se fait par glisse-
ment de dislocations. Une fraction
de celles-ci s'élimine a la surface du
cristal en laissant des marches tandis
que d'autres saccumulent dans des
empilements, conduisant &4 un ac-
croissement de leur densite qui tend
vers une valeur limite. A haute
temperature les mouvements de
dislocations hors du plan de glisse-
ment sont plus faciles, ce qui
favorise les mécanismes d'annihila-
tion et permel & un régime station-
naire de sétablir.

L'évolution schématique de la
microstructure d'un cristal au cours
d'un essai de déformation est mon-
trée sur la ligure 2. Aprés une phase
ou le plissement est trés actil (fg.
2al. les dislocations sarrangent en
parois de fagcon a minimiser I'éner-
gie emmagasinee par le cristal (Mg
2b). Cest I'étape intermédiaire avant
la formaton dune sous-structure
polygonisée (fig. 2¢) o0 le monocris-
tal est transformé en polycristal, les
grains ayani toutefois une désorien-
tation cristallographique assez fai-
ble. Les surlaces séparant les grains
sont ici constituées de réseaux plus
ou moins denses de dislocations
qu'on appelle des joints de grains
Dans cet étal polygonise on admet
généralement que la déformation
peut se poursuivre selon deux
modes : selon le premier mode les
sources de dislocations sont activées
a l'intérieur des grains et la déforma-

Fig. I : Cristal d alumine o« déformée de
.3 % 4 1450 °C. Diagramme de Laue
obtenu par réflexion de rayons X avec [e
ravonnemenr  synchrotron de LU.R.E
(temps de pose = 4 gec. ) @ le falscean tombe
soony une incidence donnée sur U échantillon
monocristallin qui ext five. Chague série de
plans du réseau sélectionne une longueur
' onde appropride pour diffracter, ce qui
expligue la multiplicité des tachex ; chague
tache est une image du cristal, Sur "agran-
disserment o une tache presenié ici (G = 1)
on pewt observer des traits paralléles qui
sont les traces de plans de glissement et des
couirbes noires gui sond des fissures produi-
tes fors du refrofdissement de I"echaniillon,

tion est due au glssement des
dislocations émises qui sannihilent
dans les joinis de grain. La sous-
structure de polygonisation est alors
assez stable et varie difficilement
méme en modifiant les conditions
experimentales (contrainte, lempe-
raturel. Selon l'autre mode. la defor-
mation du materiau est due princi-
palement a la migration des joints de
grains : on peut alors sattendre a ce
gue la sous-structure de polygonisa-
lion soil assez instable et quen
particulier la taille des grains
sadapte rapidement a des change-
ments de conditions expérimentales.
Toutes ces propositions sont basdées
sur des observations aprés essais
meécaniques a chaud ; elles ne sont
pas loujours compatibles. 11 est clair
que la topographie de rayons X « in
situ » est susceptible den etayer
certaines. Un dispositif pour faire
des essais de compression Ssous

(g}

Fig. 2 ! Représentation schématique du processus de déformarion plastigue o hawte température.
fa) Débur de la déformation : phase de glissement rrés acrif ;

(b} Lex disiocations se sonr assembldes en parols ou saus-joines of ont formé une sous-steuciure |
{¢) La répartition des sous-joinis est homogéne et les grains sont faiblement désorientés ; cet état

est appelé polvgonisé.
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Fig. 3 : Cristal de chlorure de sodium : topographies avec le ravonnement synchrotran au cours & un essal de défermation plastique 630 C avec
une contrainte appligude de 0,76 MPa (temps de pose pour chague topographie 1 = 15 zec. ). Il 8" agit &’ observer ici les changements de microstructure
dés le débur de la déformarion, ' ext-d-dire quand la contrainte vient o érre appliquée. Les parois de dislocation sonr représentées por des bandes
blanches ou grises. a) Erat imitial non déformé, b), c). d). formation et migration des parois de dislocations. La déformation en d) est de 6 %.

contrainte constante a chaud a été
construit spécialement pour travail-
ler au LURE et permettre la réalisa-
tion de clichés du type de ceux de la
figure 1. Les cristaux de chlorure de
sodium examines jusqu'ici. sont
placés entre deux pistons d'alumine
au centre dun four a résistor en
graphite balayé par un flux d'he-
lium. Des fenétres laissent passer le
faisceau de ravons X et permettent
de recueillir les rayons réfléchis par
I'échantillon.

Deux exemples sont montrés figures
J et 4: il s'agit dobserver le
comportement d’'un monocristal de
chlorure de sodium au cours de sa
déformation a haute température.
La figure 3 montre 'évolution de la
microstructure cristalline juste aprés
application de la contrainte. Les
joints de grains sont représentés par
des bandes blanches ou grises dont
la largeur est reliée a la désorienta-
tion cristallographique entre grains.
La microstructure induite par défor-
mation (fig. 3b-c-d) est analogue a
celle schématisée fig. 2b et n'a pas
de relation avec la microstructure
initiale fig. 3a. On a pu mesurer les
vitesses de migration des parois et
constater qu'elles diminuent quand
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Fig. 4 : Cristal de chlorure de sodium déformé de 6% 4 740° C sous contrainte 0 = 0.35 MPa.
Nous sommes ici dang I'étar polygonicé, " est-d-dire un étar qui fait suite & celui montré sur la
figure 3 : une microstructure stable e1 formée de sous-graing 5 ext drablie. On voir ici 2 gros sous-
grainy imagés en blanc. Le but ext I observation de la migration des parois noires apparuesenX et ¥,
Y sera ensuite absorbée dans le sous-joint principal Z. Cette séquence d' une durée totale de 3 minutes
a ¢t photographide sur "écran T.V., ce qui expligue sa mawvaise résolution.



la déformation augmente alors que
les desorientations entre sous grains
augmentent au contraire. Ces résul-
tats nous ont conduit & interpréter
les premiers stades de |la déforma-
tion en termes de migration de sous
joints.

Des éviénements trés rapides comme
celui de la figure 4 sont aussi
observés. Nous nous trouvons ici
dans le cas d'une structure polygoni-
sée analogue a celle de la figure 2c.
Des sous joints de grains apparais-
sent (X — ) se déplacent et
disparaissent par absorption dans le
sous joint principal (z). Cette sé-
quence a duré seulement trois minu-
tes et a pu étre enrcgistrée sur
I'écran T.V. Nous avons interprété
ici la deéformation comme éant liee
# des creations et annihilations de
sous joints au sein dupe sous
structure stable dans l'etat polygo-
nise.

Ces expériences ont permis de sui-
vre directement la formation et
I'evolution de la microstructure liée
8 la déformation plastique 4 haute
température, el onl montré le role
important joué par la migration des
sous joinls.

recristallisation en phase solide

Une structure telle que celle repre-
sentee fig. 2c peut évoluer en
fonction de la température. les
grains pouvant se scinder ou aug-
menter de taille de fagon
continuelle. Le phénoméne de re-
cristallisation en phase solide est
assez mal connu et peut étre observe
« in Situ » & l'aide de la topographie
avec le rayonnement synchrotron.
Cette technique constitue un outil de
choix pour étudier la croissance des
grains car elle permet d'observer les
mouvements d'interface sur plu-
sieurs millimétres. Une chambre a
ultravide a été construite spéciale-
ment pour s'adapter au rayonne-
ment synchrotron el des informa-
tions originales ont été obtenues
dans le cas de l'aluminium, coniri-
buant & une meilleure compréhen-
sion du meécanisme de recristallisa-
tion des métaux. Parmi les resultats
nous mentionnerons le cas oo la
croissance des grains se fait libre-
ment : on peul observer un facettage
tridimensionnel et les vitesses de
croissance des joints de grains facet-
tés dépendent de l'orientation cris-
tallographique des faces. C'est seule-
ment quand ils rencontrent des
obstacles pendant leur croissance
que les joints de grain deviennent
courbes et prennent la forme qu'ils
ont. par exemple. dans les toles

=0 I=40mn

I =78Bmn

t=103mn

I =48mn

I=53mn

Fig. 5 : Croissance de la zone plastique & 800° C autowr de I extrémité d' une fissure dans fe silicium
sous confrainte ; topographies X avec le rayennement synchrotron. La contrainte a été aupmentde

par paliers |

Ki=025MPaN mdet=0at=43mn
Ky = 0.66 MPa N mdet =43 dt= 105 mn
K; = .77 MPa \ m i partir de t = 105 mn
(K : facreur d'inrensité de contrainle).

comme nous avons [habitude de
voir. La courbure du joint de grain
correspond & une tentative faite par
les grains pour entourer ou absorber
un obstacle.

¢mission de dislocations
en téte de fissure

La rupture d'un solide se fait par
propagation d'une fissure sous 1'effet
de la contrainte, qui se {rouve
amplifiée au voisinage de I'extrémité
de cette fissure. Dans un solide
élastigue sous contrainte, cela se
produit lorsque 'énergie de surface
créée par le deplacement de la
fissure est égale 4 la diminution
d'énergie élastique. 11 est toulefois
possible que cette concentration de
contrainte provoque une déforma-
tion plastique au voisinage de
I'extrémité de la fissure, modifiant
par conséquent le champ de
contrainte et par suite tout le proces-
sus de rupture.

Le développement de cetle zone
plastique a été observé in situ pour
le silicium par topographie en trans-
mission. Un dispositif spécial a été
congu pour travailler avec le rayon-
nement synchrotron ; il comprend
essentiellement un four dans lequel
s¢ lrouve un systéeme de traction des
éprouvettes. Le faisceau de ravons
X est rendu monochromatigue par

diffraction sur un cristal de germa-
nium qui sélectionne une longueur
donde de 0,08 nm. Les temps de
pose sont de 15 a4 30 secondes,

Une éprouvette de silicium mono-
cristallin est fissurée & température
ordinaire, ol son comportement est
parfaitement fragile: il n'y a pas
formation d'une zone plastique. Elle
est ensuite portée a4 800 °C e
chargee a des contraintes inférieures
a celle de propagation de la fissure.
Les dislocations se multiplient et se
propagent sur les plans de glisse-
ment du silicium (fig. 5). La ciné-
tique est trés rapide au début. puis la
dimension de la zone plastique tend
i se stabiliser. Les dislocations peu-
vent parvenir jusqu'a plusieurs mil-
limétres de la téte de fissure et les
observations permettent de détermi-
ner leur vitesse et la force qui les fait
glisser, conduisant & une meilleure
connaissance de I'état de contrainte
en téte de fissure. Ces résuliats
ameneront a une meilleure compré-
hension des mécanismes de rupture
en particulier dans le cadre de
l'utilisation & haute température de
matériaux céramiques fragiles.

Article proposé par J. Castaing, Tél. .
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