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RESUME  
 
L'objectif de ce travail est double : 1- Etudier les déstabilisations thermiques de 
poudres de granites altérés, 2- Valoriser leur utilisation dans la formulation de 
céramiques traditionnelles, les assemblages minéralogiques des granites altérés 
(argiles, quartz, feldspaths) étant les principales matières premières entrant dans la 
formulation de ces produits. 
 
A- Analyse statistique des relations entre propriétés élémentaires de granites altérés 
et propriétés d'usage des céramiques traditionnelles 
Pour mener à bien cette étude, une trentaine de poudres de granites plus ou moins 
altérés sont compactées, séchées puis cuites à 1050 et 1175°C pendant 3h30, 
conditions se rapprochant de celles utilisées dans l'industrie céramique. De 
nombreux paramètres chimiques et physiques sont mesurés sur poudres et à 
chaque étape de l'élaboration du produit céramique. Les données obtenues sont 
traitées à l'aide de l'analyse statistique en composantes principales normées (ACP) 
afin de déterminer les paramètres clés qui interviennent dans les différentes étapes 
d'élaboration du produit céramique et qui contrôlent ses propriétés d'emploi. Cette 
étude statistique a démontré que : 1- la teneur en fer, la quantité de feldspaths et de 
micas sont les trois paramètres qui influencent la couleur et/ou les propriétés 
mécaniques des tessons ; 2- les conditions de mise en œuvre des éprouvettes avant 
cuisson influencent la porosité avant et après cuisson ; 3- les argiles favorisent la 
cohésion des éprouvettes avant cuisson. De cette étude, il ressort qu'il serait 
possible de formuler des céramiques à partir de granites altérés. 
 
B- Déstabilisation thermique des minéraux granitiques. Applications au système 
quartz-feldspaths et à la muscovite 
La deuxième partie détaille les transformations texturales des poudres granitiques en 
liaison avec les déstabilisations minéralogiques induites par le traitement thermique. 
Des éprouvettes de poudre compactée sont chauffées à 1175°C pendant 5, 10, 40 
minutes et 3, 24, 68 heures à pression atmosphérique puis trempées dans l'air. Les 
cinétiques de transformations sont analysées par des méthodes microscopiques, la 
microsonde électronique, la diffraction des rayons X, l'analyse d'images et la 
spectroscopie infra-rouge. A l'exception du quartz, les minéraux sont déstabilisés en 
moins de 3 heures. La fusion du matériel feldspathique entraîne une forte réduction 
de la porosité aussi bien à l'intérieur qu'entre les agrégats de particules. Une porosité 
occluse subsiste cependant au sein de la phase liquide continue : elle se présente 
sous la forme de pores sphériques et elle est engendrée par le piégeage de vapeur 
d'eau. La disparition de la muscovite est effective dès 5 minutes de chauffage et les 
produits néoformés sont des baguettes silico-alumineuses de type spinelle puis 
mullite associées à une phase liquide qui apparaît progressivement avec le 
mûrissement textural des minéraux. L'orientation des baguettes est gouvernée par la 
cristallographie de la muscovite mère. Contrairement à la matrice quartzo-
feldspathique, la déstabilisation de la muscovite provoque l'apparition d'une porosité 
occluse par la formation de pores piégeant une faible quantité d'eau issue de la 
déshydoxylation du phyllosilicate. L'augmentation de cette porosité avec la durée du 
chauffage est provoquée par l'arrondissement des pores dont la morphologie est 
initialement contrôlée par la cristallographie de la muscovite mère. Cette évolution 
texturale est rendue possible par le mûrissement textural des baguettes néoformées 
qui induit une diminution de la rigidité du système et un relâchement des contraintes. 
Cependant, compte tenu de la faible teneur en muscovite dans les matériaux 
granitiques étudiés, la porosité issue de sa déstabilisation reste négligeable par 
rapport à la porosité totale des tessons.  
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ABSTRACT 
 
This work has two main objectives : 1- studying melting reactions of powders of 
weathered granites during heat-treatment, 2- developing their use in traditional 
ceramic industries as the minerals contained in these granites (quartz, feldspars, 
clays) correspond to the main raw materials used in the manufacture of ceramic 
products. 
 
A- Statistical relationships between the basic properties of weathered granites and 
the properties of traditional ceramics  
Thirty powders obtained from more or less altered granites were compacted, dried, 
and fired at 1050°C and 1175°C during 3h30 ; these conditions are similar to those 
used in the ceramics industry. Chemical and physical measurements were conducted 
on the raw materials and on various processed powders after compaction, drying and 
heating. Data were treated using Principal Component Analysis (P.C.A.) to determine 
the main parameters that control the properties of end-products.  
This statistical study proved that : 1- iron, feldspar and mica contents influences the 
colour and/or mechanical properties of potsherds ; 2- experimental conditions used in 
the elaboration of green proofs influence porosity before and after firing ; 3- the 
presence of clay minerals promotes the cohesion of green proofs.  
This study clearly confirms that weathered granites can be used as raw materials for 
producing traditional ceramics. 
 
B- Breakdown of granitic minerals during heat-treatment. Applications on quartz-
feldspars system and on muscovite. 
This work details the textural transformations of granitic powders that depend on 
mineralogical transformations induced by heat-treatment.  
Pressed powders were heated at 1175°C during 5, 10, 40 minutes and 3, 24, 68 
hours under atmospheric pressure, then quenched in air. Transformation kinetics are 
controlled by different microscopic methods (petrographical microscope, S.E.M., 
T.E.M.), electron microprobe, X-ray diffraction, image analysis and Infra-Red 
spectroscopy.  
Except quartz, granitic minerals are decomposed in the first 3 hours of heating. 
Feldspars melting leads to a strong decrease of porosity inside and between particle 
aggregates. Trapped pores remain spherical in the homogeneous silicate melt, due 
to the trapping of water vapour.  
Muscovite disappears after 5 minutes of heating. Reaction products in 
pseudomorphed muscovite are needle-shaped and are identified as Al-Si with a 
spinel structure that will be transformed later to mullite. The silicate melt resulting 
from muscovite breakdown develops upon textural ripening of minerals. The 
orientation of needles is controlled by the crystallography of the initial muscovite. In 
contrast with what was observed for quartzo-feldspathic matrix, muscovite 
breakdown leads to the appearance of pores that enclose small water vapour 
amounts resulting from phyllosilicate dehydroxylation. This porosity increases with 
heating time. Initially, pore shape is controlled by the crystallography of the initial 
muscovite whereas for long run durations, the pores become spherical. Changes in 
pore shape and pore volume can be assigned to a decrease of the rigidity of 
breakdown products allowed by textural ripening of needles. 
However, as the granitic materials studied have a low muscovite content, porosity 
induced by muscovite breakdown remains marginal with regard to the total porosity 
of potsherds. 
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INTRODUCTION GENERALE 
 

 

 

Les formules de fabrication de céramique traditionnelle sont réalisées à partir d'un 

mélange de différents minéraux tels qu'argiles, feldspaths et quartz. De telles 

associations peuvent être trouvées à l'état naturel : ce sont les granites altérés. Ainsi, 

l'objectif de ce travail était d'analyser le comportement de granites altérés lors de 

cuissons réalisées dans des conditions se rapprochant de celles utilisées dans 

l'industrie céramique. L'étude comporte deux grands volets : 

 

 - l'analyse du comportement de 27 échantillons de granites plus ou moins altérés 

fait l'objet de la première partie de ce mémoire (partie A). Elle est réalisée à partir de 

la détermination de nombreuses propriétés chimiques et physiques des échantillons 

avant et après cuisson. Les données obtenues sont ensuite traitées à l'aide d'une 

méthode statistique : l'analyse en composante principale normée, qui permet à la fois 

de classer les échantillons et de déterminer les couplages entre les différentes 

variables. Ces couplages seront examinés afin de faire apparaître les paramètres 

clés intervenant dans les différentes étapes d'élaboration des céramiques et 

contrôlant les propriétés d'emploi, à savoir la couleur, la porosité et le comportement 

mécanique.  

 

 - l'étude de l'évolution cristallochimique et texturale de la matrice quartzo-

feldspathique et d'un phyllosilicate, la muscovite, lors du chauffage (partie B). Pour 

cela, un échantillon a été sélectionné parmi ceux présentant un comportement 

moyen, relativement au classement statistique. La cinétique des transformations a 

été analysée à l'aide de différentes méthodes microscopiques et spectroscopiques 

en considérant tout particulièrement le comportement de la porosité, propriété 

d'emploi identifiée comme l'un des paramètres clés dans la partie A. 
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Partie A : ANALYSE STATISTIQUE DES RELATIONS 
ENTRE PROPRIETES ELEMENTAIRES DE GRANITES 
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I. Présentation générale des céramiques industrielles 
 

Premier matériau artificiel découvert par l'homme, la céramique peut être définie 

comme un matériau solide, constitué de minéraux anhydres associés ou non à une 

phase vitreuse et formés à haute température.  

 

Il faut distinguer les céramiques "traditionnelles" des céramiques "techniques". Les 

céramiques "traditionnelles" sont présentes dans de nombreux secteurs d'activités 

tels que les matériaux de construction (briques, tuiles, …), les sanitaires, le culinaire, 

le revêtement (carrelages, faïences), les réfractaires (fours,…). Leur fabrication 

s'effectue à partir de matières premières minérales silicatées naturelles. Les 

céramiques techniques sont présentes dans des secteurs nouveaux et en pleine 

expansion comme l'électronique, l'aérospatiale, l'automobile, le bio-médical. Leurs 

composés sont essentiellement non silicatés et les matières premières employées 

sont synthétiques (oxydes, carbures, nitrures, …). En 1992, la production mondiale 

de produits céramiques était estimée à 400 milliards de FF dont 80% 

correspondaient à des produits "traditionnels" (Anonyme, 1992). Le tableau A.1 

présente les grandes catégories de produits céramiques classés en fonction des 

matières premières employées et de leur application. La présente étude ne 

s'intéressera pas aux céramiques techniques et seulement à une partie des 

céramiques "traditionnelles" (faïences, grès, porcelaines) dans la mesure où une 

poudre de granite plus ou moins altéré (roche riche en feldspaths) ne peut pas être 

une matière première potentielle pour les produits de terre cuite et les produits 

réfractaires. 

 

I.1- Matières premières pour céramiques traditionnelles (d'après Anonyme, 1992 

et Galtier et al., 1992) 

Les minéraux argileux constituent la matière fondamentale de la quasi-totalité des 

matériaux céramiques. Leurs propriétés spécifiques, dues à leur nature colloïdale en 

présence d'eau permet le façonnage des produits céramiques dont elles assurent la 

cohésion des pièces en cru. Ils sont de compositions très variables. Les argiles à 

haute teneur en alumine (kaolins) permettent la fabrication des réfractaires et elles 

sont également utilisées pour la fabrication de céramiques fines (faïences fines, 

vitréous, grès sanitaires et surtout porcelaine) en apportant leur blancheur. Les 

argiles grésantes (type illite, montmorillonite) sont à la base des produits de faible 
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porosité de par la présence d'alcalins, considérés comme éléments fondants, dans 

leur réseau. Les argiles dites "communes" constituées d'un mélange de minéraux 

argileux de type illite, kaolinite et smectite, sont surtout employées dans la fabrication 

des produits de terre cuite (tuiles et briques). Les argiles peuvent posséder en faible 

quantité les minéraux suivants : quartz, calcaire, gypse, feldspaths, micas, rutile, 

ilménite, minéraux lourds (tourmaline, zircon, …), matière organique. 

Tableau A.1 : Grandes classes de produits céramiques (Anonyme, 1992). 

Porcelaines 

Grès 

Faïences 
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A ces minéraux argileux sont associés des matériaux "dégraissants" à base de silice 

(quartz, sables, grès), qui permettent de diminuer la plasticité des argiles lors du 

façonnage en raison de leur granulométrie plus grossière, mais aussi de modifier le 

comportement de ces argiles au séchage et à la cuisson en limitant le retrait. Ils 

constituent le squelette inerte et rigide des produits. Ces dégraissants peuvent aussi 

être des argiles préalablement stabilisées par cuisson puis broyées (chamottes).  

 

Des ajouts de matériaux "fondants" assurent la formation de la phase vitreuse liante 

lors de la cuisson dans les produits à porosité faible (grès) ou nulle (porcelaine). Ce 

sont principalement des feldspaths. De la famille des tectosilicates, la nature du 

cation présent détermine quatre pôles principaux entre lesquels peuvent exister des 

solutions solides : les feldspaths alcalins (orthose [(SiAl3O8)K] - albite [(SiAl3O8)Na]) 

et les plagioclases (albite [(SiAl3O8)Na]) - anorthite [(Si2Al2O8)Ca]). L'anorthite pure 

est rarement utilisée compte tenu de sa température de fusion (1550°C). Les 

températures de fusion de l'orthose et de l'albite pures sont respectivement de 

1150°C et 1118°C. Cependant, la viscosité du liquide "albitique" étant toujours très 

inférieure à celle du liquide "orthosique" (Jouenne, 1979), l'utilisation de feldspaths 

sodiques peut engendrer une plus grande déformation des produits cuits. La craie, le 

calcaire, la dolomie, les argiles grésantes ou le talc peuvent également faire office de 

fondants ou être utilisés comme fondants d'appoint des masses vitrifiées.  

 

I.2- Elaboration des céramiques traditionnelles (d'après Anonyme, 1992) 

Les grands principes de fabrication d'un produit céramique sont schématisés sur la 

figure A.1. Après broyage des matières premières, la préparation des mélanges 

dépend du procédé de façonnage utilisé. Ainsi, pour l'étirage, les mélanges sont 

préparés sous forme de pâtes plastiques (20% de teneur en eau) dans lesquelles la 

proportion d'argile est élevée. Elles sont d'une consistance plus ou moins molle qui 

varie entre celle de la pâte à modeler et celle de la cire à cacheter ferme. Pour le 

coulage, les différentes matières premières sont mises en suspension dans l'eau 

pour former une barbotine à laquelle on ajoute des poly-électrolytes qui apportent 

des charges répulsives pour éviter la sédimentation. En calibrage, des galettes sont 

préparées par étirage d'une pâte résultant du filtre-pressage d'une barbotine. Pour le 

pressage, les granules de forme sphériques (5-7% de teneur en eau) sont obtenues, 

soit par atomisation (séchage d'une barbotine par pulvérisation), soit par granulation 

en voie semi-humide. L'atomisation donne à la poudre un comportement de liquide.  
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Séchage

Façonnage 

Matières premières purifiées par traitements minéralurgiques 

Argiles Dégraissants Fondants 

Broyage, Préparation des mélanges 

Cuisson

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure A.1 : Schéma simplifié d'élaboration de céramiques traditionnelles 

 

 

Le façonnage de la pièce en cru se fait de 4 manières différentes :  

 - L'étirage : la pâte est propulsée à travers une filière dans une étireuse. Un 

coupeur assure la mise à longueur des produits qui sont ensuite séchés (fabrication 

de tubes, carreaux, …). 

 - Le coulage : la barbotine est versée dans un moule en plâtre, réplique en négatif 

de la forme à façonner. En aspirant l'eau de la barbotine, le plâtre assure la formation 

d'un dépôt. Après élimination du surplus de barbotine et raffermissement du dépôt, le 

moule est ouvert et la pièce extraite mise à sécher (fabrication des sanitaires, de 

certaines pièces en faïence ou porcelaine,…). 

 - Le calibrage : la galette de pâte, plaquée contre un moule qui donne la forme 

intérieure de l'objet, est soumise à l'action d'un outil profilé dont la rotation confère la 

géométrie extérieure (fabrication des assiettes, …).  

 - Le pressage : il peut être effectué à froid ou à chaud et être unidirectionnel ou 

isostatique. Dans le cas d'un pressage unidirectionnel, la poudre granulée qui remplit 

la cavité d'un moule métallique est soumise à une pression verticale (fabrication de 

carreaux, de briques réfractaires,…). Pour le pressage isostatique, la poudre 
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granulée est soumise à une pression identique dans toutes les directions (fabrication 

de certains réfractaires et céramiques techniques, d'assiettes,…).  

 

Avant de procéder à la cuisson des céramiques, il est nécessaire d'évacuer l'eau qui 

a servi au façonnage, surtout quand cette quantité est importante (cas des 

barbotines). Cette étape du séchage entraîne un retrait plus ou moins grand selon la 

nature du mélange.  

 

La cuisson est la phase finale et décisive de la fabrication et l'opération clé de la 

céramisation. Les températures de cuisson sont très variables suivant les produits. 

De 800 à 1000°C pour les terres cuites et poteries communes, de 1100 à 1350°c 

pour les grès et porcelaines, 1500 à 2000°C et plus, pour les réfractaires et 

céramiques techniques. Les temps de cuisson sont également très variables, selon 

les types de produits et de fours (d'une demi-heure à plusieurs jours).  

 

I.3- Formulations-types de céramique traditionnelles 
La composition (nature minéralogique, proportions) des matières premières entrant 

dans la fabrication des produits céramiques n'est pas normalisée. Cette absence de 

normalisation est en partie due au fait que les matières premières utilisées ne sont 

pas pures et qu'un même produit traditionnel peut être élaboré à partir de processus 

de fabrication et de matières premières différents. La fabrication d'un produit 

céramique est avant tout un savoir-faire et seule la notoriété des fabricants sert de 

référence. Néanmoins, quelques formulations types sont recensées dans ce 

paragraphe et elles sont issues du recueil des données collectées par Galtier et al. 

(1992).  

Les compositions types de matières premières entrant dans la fabrication des 

carreaux de revêtement (faïence, grès émaillé, grès cérame, grès étiré) sont 

présentées dans le tableau A.2. Si les argiles (communes, grésantes ou kaoliniques) 

et le kaolin et/ou les feldspaths sont les matières premières de base pour la 

fabrication des diverses variétés de carreaux, les chamottes, le talc, la wollastonite et 

le zircon sont également employés de façon plus spécifique. 

 

Les mélanges types de matières premières entrant dans la fabrication de vaisselle 

(porcelaine, faïence) sont reportés dans le tableau A.3. Malgré la variabilité des 

produits finis, une certaine similitude existe au niveau des compositions. En effet, le 
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niveau de blancheur, lui-même résultat de la pureté des matières premières, est 

l'élément variable entre une porcelaine de haut de gamme pour la table et une 

porcelaine technique. Les pâtes types d'une porcelaine et d'une faïence sont à base 

d'argile grésante blanche, d'argile kaolinique, de kaolin et de silice. Ces deux types 

de produits peuvent ou non être émaillés. 

 
Tableau A.2 : Compositions types de matières premières entrant dans la fabrication des carreaux de 
revêtement (d'après Galtier et al., 1992). 

Matière première Mur Sol 

 Faïence Grès émaillé Grès cérame Grès étiré 

Argiles grésantes 15 43 35 50 

Argiles kaoliniques 25    

Argiles communes  5  10 

Kaolins 20 20   

Chamottes    20 

Casse 5 5  20 

Feldspaths  47 42  

Talc 1.5  1  

Wollastonite 8.5    

Zircon   2  

 
Tableau A.3 : Mélanges types de matières premières entrant dans la fabrication des pâtes pour la 
vaisselle (d'après Galtier et al., 1992). 

Matière première Porcelaine Faïence 

Argile grésante blanche 5 5 

Argile kaolinique 5 35 

Kaolin 45 15 

Silice 20 25 

Feldspaths 25  

Talc  10 

Craie  10 

 

Les mélanges de matières premières entrant dans la fabrication des pâtes pour pots 

et grès (à usage culinaire, d'objets de fantaisie,…) sont présentés dans le tableau 

A.4. Ce secteur fait appel à un mélange de matières premières essentiellement 

composées d'argiles (communes et kaoliniques) auquel la recherche d'une 

performance particulière (blancheur, grésage, aspect) entraîne un ajout pouvant 
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varier de 20 à 50% de matières premières spécifiques (kaolins, feldspaths, 

chamottes, talc, craie).  

Les mélanges types de matières premières entrant dans la fabrication des 

céramiques sanitaires sont reportés dans le tableau A.5. Le vitréous est fabriqué à 

partir d'argiles, de kaolin, de silice et de feldspaths mixtes (sodi-potassiques) tandis 

que le grès utilise des argiles plastiques (illite) et des chamottes. 

 
Tableau A.4 : Mélanges types de matières premières entrant dans la fabrication des pâtes pour les 
pots et les grès (d'après Galtier et al., 1992). 

Matière première Grès et Pots 

 Culinaire Fantaisie et technique Grès 

Argile kaolinique 10 15  

Argile commune 60 30 70 

Kaolin  20  

Chamotte 10 5 10 

Feldspath 15 10 20 

Talc 5 10  

Craie  10  

 
Tableau A.5 : Mélanges types de matières premières entrant dans la fabrication des céramiques 
sanitaires (d'après Galtier et al., 1992). 

Matière première Vitréous (lavabos, bidets) 
Grès (grandes pièces 

sanitaires) 

Argiles 25  

Argiles plastiques  50 

Kaolins 25  

Silice 25  

Chamotte  50 

Feldspaths 25  

 

Parmi ces différents mélanges, les formulations types utilisées pour la fabrication de 

certains carreaux de revêtement (grès émaillé, grès cérame) consomment 

d'importantes quantités de feldspaths (respectivement 47% et 42%). Par conséquent, 

les granites altérés pourraient être une matière première potentielle à employer dans 

ce secteur en complément d'un ajout d'argiles.  

 

I.4- Quelques propriétés des céramiques traditionnelles  
Les produits céramiques traditionnels présentent les propriétés fondamentales 

suivantes (Bardin, 1995) : une excellente inertie chimique induisant résistance au 
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feu, conservation des performances mécaniques dans un très large domaine de 

températures, résistance aux agents chimiques minéraux et organiques, une 

excellente résistance mécanique à la compression et une grande dureté pour des 

densités sensiblement inférieures à celles des métaux. Ils sont souvent isolants ou 

semi-conducteurs sur le plan électrique. Ce sont, pour la plupart, des matériaux à 

rupture fragile qui présentent une résistance limitée à la traction et surtout une 

ductilité réduite qui les rend sensibles à la propagation des fissures. Relativement 

fragiles aux chocs, ils ne présentent pas d'accommodation plastique, d'aptitude à la 

relaxation des contraintes. Leur rupture est physiquement difficile à prévoir et peut 

être initiée par des défauts extrêmement réduits (quelques dizaines de micromètres).  

 

France Alfa, premier fabricant français de carrelages, élabore des grès cérame 

teintés dans la masse, de porosité quasi-nulle (absorption d'eau < 0.1%) et 

intachables. Soumis à des conditions d'utilisation sévères, ils présentent une 

résistance mécanique élevée (module de résistance à la flexion de 54 MPa). Leur 

faïence présente une porosité ouverte de 16% et un module de résistance à la 

flexion de 20 MPa tandis que le grès émaillé montre une absorption d'eau ≤ 3% et un 

module de résistance à la flexion de 42 MPa. Ces matériaux sont fabriqués à partir 

d'une barbotine atomisée puis pressée à plus de 250 bar/cm2 (donnée du fournisseur 

pour le grès émaillé) et 450 bar/cm2 (donnée du fournisseur pour le grès cérame) 

pour être cuite à 1200°C (grès émaillé) et 1220°C (grès cérame). 

 

Un certain nombre de paramètres techniques mesurés sur des grès cérame sont 

présentés en annexe 1. Ils proviennent d'une étude comparative effectuée au L.E.M 

pour la promotion des argiles des Charentes dans la fabrication des grès cérame 

(Delon et al., 1980, 1982). Ces carreaux ont été fabriqués à partir d'une formulation 

type de grès cérame, par pressage dans des conditions industrielles. Ces produits 

ont été compactés suivant 4 taux d'humidité différents puis cuits à 4 températures 

différentes (1200, 1230, 1260, 1300°C). L'analyse chimique du mélange de référence 

est présentée en annexe 1 ainsi que les densités apparentes après compaction, 

après séchage et après cuisson, les retraits de longueur (∆L/L) et les pertes de poids 

(∆P/P) au séchage et à la cuisson et les variations de la densité apparente (∆D/D) à 

la cuisson. La densité apparente varie de 1910 à 2130 Kg/m3 sur les produits secs et 

elle s'étend de 2320 à 2410 Kg/m3 sur les produits cuits quelle que soit la 

température de cuisson. Les variations de longueur et la perte de poids après 
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séchage sont nulles. La cuisson provoque des retraits de longueur compris entre 4.9 

à 7.3%, des pertes de masses qui s'étendent de 6.4 à 7.8% et des variations de 

densités apparentes qui varient de 7 à 9.6%. Les essais brésiliens (essais de rupture 

en compression biaxiale) effectués sur les produits cuits ont permis d'accéder aux 

propriétés mécaniques (résistance en traction) des grès cérame et sont présentés 

dans l'annexe 2. La résistance à la traction varie de 15.8 à 22.6 MPa pour une 

cuisson de 1200°C, de 12.4 à 21.4 MPa pour une cuisson à 1230°C, de 14.5 à 17.8 

MPa pour une cuisson à 1260°C et de 11.4 à 18 MPa pour une cuisson de 1300°C. 

 

 

II. Méthodologie adoptée 
Ce travail n'a pas la prétention de substituer les granites altérés aux formulations de 

carrelages puisque la fraction argileuse présente dans ces roches est totalement 

déficitaire comparée à celle des mélanges-types utilisés actuellement. De plus, les 

échantillons prélevés sur les bords des routes ne constituent pas de gisements 

exploitables et les procédés employés (préparation des poudres, pressage, cuisson) 

pour la fabrication du produit céramique ne sont qu'une pâle imitation des procédés 

utilisés dans l'industrie céramique. Ces informations sont présentées dans le chapitre 

A.II. 

 

Par conséquent, pour des conditions données de fabrication et des compositions 

minéralogiques bien définies, l'objectif de ce travail est de (1) comprendre l'influence 

des paramètres physico-chimiques de granites altérés sur les propriétés d'usage de 

produits céramiques comme les carreaux, (2) trouver les relations entre les 

différentes propriétés d'usage et (3) comprendre l'influence de la compaction, du 

séchage et de la température de cuisson sur l'évolution des propriétés d'usage. Ne 

pouvant préjuger au départ des paramètres qui influencent les divers stades de 

fabrication ou les propriétés des produits finis, la méthodologie employée consiste à 

recueillir un maximum d'informations sur les produits puis à déterminer les 

paramètres caractérisant leur comportement aux divers stades de fabrication. Ainsi, 

les 32 échantillons ont été caractérisés d'un point de vue chimique, minéralogique et 

morphologique. Des cylindres de poudres compactées ont été réalisés et différentes 

mesures effectuées après chaque étape de l'élaboration : avant séchage, après 

séchage, après cuisson. Ces données et les techniques de caractérisation sont 

consignées dans le chapitre A.III.  
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Enfin, le chapitre A.IV sera consacré au traitement statistique de ces différentes 

données. Quatre analyses en composantes principales normées (A.C.P.) sont tout 

d'abord effectuées (caractérisation de la matière première, propriétés des 

éprouvettes avant cuisson, après cuisson à 1050°C et 1175°C) afin de trouver les 

relations entre les différents paramètres physico-chimiques qui caractérisent la 

matière première d'une part et entre les mesures effectuées à chaque étape 

d'élaboration du produit céramique d'autre part. Ces premières A.C.P. permettent 

d'identifier les variables qui décrivent les mêmes propriétés et ainsi de pouvoir les 

éliminer pour les traitements statistiques futurs. Puis, des A.C.P. combinant 

l'ensemble des données permettent d'accéder à l'influence de la matière première 

sur les propriétés des produits céramiques avant et après cuisson et d'analyser le 

rôle des propriétés avant cuisson (compaction, séchage) sur les propriétés après 

cuisson.  
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La première partie de ce chapitre concerne les lieux de prélèvement de roches ainsi 

que la préparation mécanique des échantillons. La deuxième partie est consacrée à 

la synthèse des éprouvettes (préparation des poudres, compaction, cuisson) sur 

lesquelles sont acquis les paramètres qui serviront à la fabrication de la base de 

données en vue du traitement statistique. 

 
 

I. Sites de prélèvement des matières premières 
Une trentaine de roches a été prélevée en France. Il s'agit principalement de granites 

à biotite et/ou à muscovite, plus ou moins altérés. Les terrains échantillonnés sont 

les granites d'Auvergne situés à l'ouest de Clermont-Ferrand (1), les leucogranites du 

massif d'Entraygues (2), de Marcolès (3) et les leucogranites du Massif de la Borne 

(4). Un seul prélèvement de roches sédimentaires a été effectué dans la région du 

Puy (5). Ces échantillonnages sont localisés sur la figure A.2.  
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Figure A.2 : Localisation des prélèvements à l'échelle (A) de la
France, (B) du Massif central (d'après Mialhe, 1980). 
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I.1- Les granites d'Auvergne 
Les différents prélèvements sont localisés sur la carte géologique de Clermont-

Ferrand au 1/50 000 (Jeambrun et al., 1973a). Les descriptions suivantes sont 

extraites de la notice explicative de la carte géologique de Clermont-Ferrand 

(Jeambrun et al., 1973b). Le plateau auvergnat granitique et métamorphique est 

surmonté de nombreux édifices volcaniques (la chaîne des Puys) et il est limité vers 

l'est par un abrupt orienté nord-sud qui est la conséquence de l'affaissement ayant 

créé le Bassin de Limagne dans lequel se situe Clermont-Ferrand. Des granites 

hercyniens se sont mis en place successivement sous forme de laccolithes entre un 

socle gneissique et une couverture sédimentaire dévono-dinantienne. Plusieurs 

stades d'injections différenciées sont observés dont la chronologie relative et 

l'évolution chimique peuvent être définies comme suit : 1- diorite quartzique à 

amphibole et biotite ; 2- granite monzonitique à biotite ; 3- granite monzonitique 

porphyrique à biotite (les deux faciès monzonitiques sont congénères et leur 

chronologie relative tributaire de phases de cristallisation plus ou moins rapides) ; 4- 

granite aplitique à deux micas (ou leucogranite) qui exprime la fin de l'évolution du 

magma vers son pôle acide et alcalin. Ce granite utilise dans son ascension la 

fracturation issue soit de la phase de détente post-orogénique soit, plus 

vraisemblablement, d'une deuxième phase de l'orogenèse hercynienne ; 5- syéno-

diorite à hornblende. Dans la région, l'altération météorique affecte particulièrement 

les faciès granitoïdes qui s'exprime par la néoformation d'illite et de minéraux de la 

famille de la kaolinite. Un seul échantillon de granite fin aplitique prélevé à Charade 

se révèle être riche en smectites.  

 

Parmi les terrains affleurant dans la région clermontoise, le granite aplitique à deux 

micas a été échantillonné en bordure de carrière située au Petit Puy de Manson (au 

SW de Clermont-Ferrand). Le granite monzonitique porphyrique à biotite a été 

prélevé au nord de Volvic (au NW de Clermont-Ferrand), en contre-bas du château 

de Tournoël et au sud-ouest de Royat, à proximité de Charade (au SW de Clermont-

Ferrand). Ces zones de prélèvement sont notées sur la figure A.3. 

Le granite aplitique à deux micas est connu localement sous le nom de granite de 

Manson et se présente sous forme de filons localisés dans la partie SE du socle. La 

composition et la texture du granite aplitique changent suivant les dimensions du 

filon : texture aplitique dans les filons de puissance faible et moyenne (quelques 

mètres) et aux épontes des filons importants ; texture pegmatoïde au cœur des gros  

-38- 



____________Traitement statistique des propriétés de poudres granitiques compactées-Chapitre A.II 

filons ; texture grenue fine pour la majorité des autres filons et en particulier ceux de 

Manson. A vue, la roche est de couleur gris clair, riche en quartz, peu de biotite et 

fines paillettes de muscovite. Au microscope, la structure est engrenée avec des 

cristaux de quartz et de feldspath de 1 à 1.5 mm. Les plagioclases sont de l'albite et 

le feldspath potassique est du microcline perthitique parfois poecilitique. La 

muscovite est généralement plus abondante que la biotite (souvent chloritisée). Il 

existe cependant des filons où la biotite est très abondante ou inversement presque 

absente. Les minéraux accessoires sont représentés par l'apatite et un peu de 

cordiérite altérée. La texture de l'échantillon prélevé est grenue fine. Sa couleur est 

gris clair, il est riche en biotite avec présence de fines paillettes de muscovite.  

Le granite monzonitique porphyrique à biotite, désigné sur le plan régional sous le 

nom de granite de Royat, constitue, dans le secteur sud du socle ainsi que vers le 

nord, la plus grande partie du rebord oriental du plateau cristallin. Il est souvent 

altéré. Sa constitution n'est pas homogène. Généralement porphyroïde à grain 

moyen ou gros, il perd assez souvent cette texture pour se présenter sous l'aspect 

d'un granite à grain moyen et texture grenue. Il peut aussi se charger en biotite ou 

bien accuser un déficit en quartz. En lame mince, le granite porphyrique à biotite se 

présente avec une structure grenue porphyroblastique. Les phénoblastes sont des 

microclines moulant des plagioclases (andésine) plus petits, automorphes ou 

subautomorphes. Ces deux types de feldspaths sont en proportions sensiblement 

équivalentes. Le quartz est en grain à bords francs ou engrenés, à extinction 

roulante. La biotite se présente sous forme de grosses lamelles. Les minéraux 

accessoires sont la magnétite, l'apatite, le zircon. Excepté le faciès porphyroïde, 

différents prélèvements (35, 36, 37 et 38 Charade) ont théoriquement été effectués 

dans ce granite monzonitique porphyrique à biotite. Macroscopiquement, ces roches 

sont de couleur claire et leur texture est grenue à grain moyen. La biotite est plus ou 

moins présente et elle est accompagnée de la muscovite dans le faciès 38 Charade. 

Cependant, lors de l'échantillonnage, le virage de la route n'existait plus et par 

conséquent, ces travaux ont peut-être pu mettre à l'affleurement d'autres terrains, 

comme le granite monzonitique à biotite (qui correspond au faciès non porphyrique 

du granite de Royat) présent à proximité et/ou le granite aplitique à deux micas, 

affleurant de part et d'autre du virage.  

Le granite monzonitique porphyrique à biotite a également été prélevé dans les 

contrebas du château de Tournoël (nommé GT3). L'échantillon macroscopique de 

couleur claire et aplitique ne présente pas de biotite et la couleur blanche des 
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feldspaths montre qu'ils sont altérés. Le château a été édifié sur une zone très faillée 

et fracturée. Par conséquent, cet échantillon représente peut-être le faciès altéré du 

granite monzonitique à biotite.  

500 m 

GT3 

A 

35, 36, 37, 38 Charade 

500 m 

Manson 

B 

Figure A.3 : Localisation des prélèvements effectués dans les granites d'Auvergne au NW
(A) et au SW (B) de Clermont-Ferrand (d'après la carte géologique de Clermont-Ferrand au 
1/50 000, Jeambrun et al., 1973a). 
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I.2- Les granites d'Entraygues 
Huit prélèvements effectués dans la région d'Estaing sont localisés sur la carte 

géologique d'Espalion au 1/50 000 (Rousset et al., 1989a). Cette feuille se situe dans 

le SW du Massif central, de part et d'autre du Lot qui la traverse entre le barrage de 

Castelnau, à l'ESE, et la ville d'Entraygues-sur-Truyère, à l'WNW (figure A.4A). Le 

nord de la feuille correspond au massif granitique d'Entraygues, prolongement 

occidental du grand batholite de la Margeride. C'est une langue granitique de 30 

kilomètres environ, orientée SW-NE, occupant une superficie de 250 km2. Elle est 

limitée à l'ouest, au nord et au sud, par des micaschistes et à l'est, par le plateau 

volcanique de l'Aubrac qui la sépare du massif de la Margeride proprement dit. Les 

roches constituantes essentielles sont un granite porphyroïde à biotite pour la 

majeure partie et des leucogranites. D'après Couturié (1977), les leucogranites sont 

des granites de teinte claire à muscovite et ils sont postérieurs au granite 

porphyroïde qu'ils recoupent toujours très franchement, en formant des filons et des 

masses importantes. Leur aspect très varié correspond à tous les types de structure 

grenue, parfois représentés dans un même gisement. Les types extrêmes, à grains 

très fins ou énormes, correspondant aux structures aplitiques et pegmatitiques sont 

fréquents, surtout les premiers ; les faciès intermédiaires existent également 

(Lameyre, 1966 et Couturié, 1977). L'observation au microscope pétrographique 

montre que la muscovite forme de larges plages, auréolées par des associations 

symplectiques qui s'installent aussi bien sur les albites que sur les feldspaths 

potassiques (Lameyre, 1966 et Couturié, 1977). Selon Lameyre (1966), ces 

leucogranites sont affectés par des réactions de transformations métasomatiques 

des feldspaths en muscovite par déplacement des alcalins et expulsion de la soude, 

avec fixation sur place de la silice, de l'alumine et de la potasse sous forme de quartz 

et de micas blancs. La transformation peut s'écrire :  

3 [Si3AlO8] K + 6 [Si3AlO8] Na + 6H+ → 3 [Si3AlO10] Al2 K (OH)2 + 18SiO2 + 6Na+

orthose       albite        muscovite    quartz 

La tourmaline est également présente dans ces leucogranites. 

 

Tous les échantillons prélevés pour cette étude proviennent de ces leucogranites et 

sont localisés sur la figure A.4B. Deux prélèvements ont été faits le long de la D120 

entre Estaing et Entraygues au niveau du Roc de Carlus. Il s'agit de "4-ENT" et "5-

ENT". Ce sont des leucogranites roses riches en muscovite et en tourmaline ; 5-ENT 

est à grain moyen tandis que 4-ENT a une structure à tendance pegmatitique avec 
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des cristaux de muscovite et de tourmaline de plus grande taille (>1cm). Ces granites 

sont sains et ne se désagrègent pas. Les cinq autres prélèvements se sont faits aux 

environs du lieu-dit "Le Nayrac". L'échantillonnage effectué près de Cantagrel 

concerne des leucogranites à muscovite seule ; "CantGG" est le faciès à gros grain, 

les feldspaths sont altérés (observations macroscopiques) et ce leucogranite se 

désagrège complètement. "CantApl" est plus consolidé et les grains sont beaucoup 

A 

vers Entraygues 

Figure A.4 : Localisation géographique (A) et géologique (B) des prélèvements effectués dans le
massif d'Entraygues (d'après la notice explicative de la feuille d'Espalion au 1/50 000, Rousset et
Becq-Giraudon, 1989b et la carte géologique d'Espalion au 1/50 000, Rousset et al., 1989a). 

Leucogranite 
Granitoïde porphyroïde de la Margeride 

B 

500 m 

4 et 5 ENT 

vers Estaing 

Grangette 

LagMus, 
Nauzac Lus 

CantGG, CantApl
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plus fins. Ces deux faciès se situent à proximité l'un de l'autre. "LagMus" a été 

échantillonné près du lieu-dit "Les Fourques" : il s'agit d'un leucogranite aplitique à 

muscovite avec très peu de tourmaline. Un autre produit a été probablement prélevé 

à proximité de ce lieu-dit mais la localisation exacte n'est pas connue. Il s'agit de 

"Nauzac", une roche très altérée à base de quartz et d'illite uniquement. L'échantillon 

prélevé près du lieu-dit "Le Lus" est également un leucogranite rose aplitique à 

muscovite avec peu de tourmaline mais qui se désagrège facilement. Enfin, 

"Grangette" est un leucogranite rose aplitique à muscovite avec peu de tourmaline. Il 

paraît sain.  

 
I.3- Les granites de la Châtaigneraie 

Un prélèvement a été effectué dans des 

leucogranites de la région de Marcolès 

située sur la carte géologique de Maurs au 

1/50 000 (figure A.5). Cette feuille est 

presque entièrement située dans la partie 

sud-ouest de la région naturelle de la 

Châtaigneraie (voir localisation sur la figure 

A.4B), de Maurs à Montsalvy. Elle montre 

plusieurs ensembles géologiques 

structuraux : à l'est, les 4/5 de la feuille sont 

occupés par les schistes de la 

Châtaigneraie d'âge paléozoïque inférieur 

présumé ; à l'ouest, les schistes du plateau 

des Millevaches dont l'âge présumé est le 

même. Ces deux entités, déformées et 

métamorphosées pendant l'orogenèse 

varisque, sont recoupées par les granites 

intrusifs du Carbonifère tels que ceux du 

Veinazès ou de Marcolès (Bogdanoff et al., 1989b). Une apophyse leucogranitique 

de 2 km2 de superficie limitée par les petites localités de Cols, Leygonie, la Diguerie 

et Longuevergne occupe la bordure sud-est du granite monzonitique porphyroïde de 

Marcolés. Ce leucogranite est arénisé dans la majeure partie de l'apophyse. La 

roche de couleur beige clair et de texture grenue homogène, à grain moyen à fin (2 à 

3 mm), a un aspect scintillant dû aux paillettes de muscovite bien visibles à l'œil nu 

Leucogranite 
de Marcolès 

Granite de
Marcolès 

Granite de Veinazès

Schistes 

500m 

Figure A.5 : Localisation (point noir) du
prélèvement effectué dans le leucogranite
à grain moyen de Marcolès (d'après la
carte géologique de Maurs au 1/50 000,
Bogdanoff et al., 1989a). 
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(3 mm). La tourmaline noire en amas irréguliers est toujours présente. En lame 

mince, le quartz est automorphe, les feldspaths potassiques sont du microcline 

perthitique, albitisé et muscovitisé, les plagioclases sont de l'albite presque pure 

(An12) qui se présentent en cristaux souvent groupés, la biotite (1%) est toujours 

chloritisée, avec cristallisation d'épidote et de leucoxène dans les clivages, la 

muscovite se présente en grandes lamelles allongées (1 à 2 mm), subautomorphes, 

associée à de la biotite et aux feldspaths et la tourmaline est en plages à tendance 

automorphe (Joubert, 1978 ; Bogdanoff et al., 1989b). La composition chimique en 

éléments majeurs de ce leucogranite est très comparable aux moyennes des 

leucogranites de la Margeride. De même, l'évolution vers un pôle hololeucocrate des 

massifs monzonitiques porphyroïdes de la feuille de Maurs tels que celui de 

Veinazès et de Marcolès s'intègre à l'évolution de l'ensemble de la Margeride auquel 

ils appartiennent (Joubert, 1978). Par conséquent, dans la présente étude, ce 

leucogranite nommé "Maurs" sera intégré aux différents leucogranites aveyronnais. 

 

I.4- Les granites du massif de la Borne 

Les prélèvements ont été effectués dans le Massif de la Borne, situé au sud-est du 

Massif central. Le massif granitique de la Borne, sensiblement situé à la latitude de 

Largentière, forme avec sa couverture cristallophyllienne le rebord septentrional des 

Cévennes, rebord délimité par les bassins du Chassezac et de l'Ardèche. Il se 

présente comme un plateau profondément entaillé par l'érosion au long des vallées 

du Chassezac, de l'Altier et de la Borne (Mialhe, 1980). Le granite de la Borne est un 

batholite intrusif dans les métamorphites qui l'entourent et il a été détaché, par le jeu 

de la faille de Villefort, du granite du Pont-de-Montvert, unité porphyroïde 

appartenant au massif du Mont Lozère, plus méridional (Elmi et al.,1989). 

Administrativement, le massif de la Borne appartient pour sa partie occidentale au 

département de la Lozère et à celui de l'Ardèche pour sa partie orientale, les cours 

de la Borne puis du Chassezac à l'aval de Pied de Borne formant limite entre les 

deux. Le département du Gard pousse une petite pointe dans les métamorphites de 

la partie sud du massif (Mialhe, 1980).  

Les sommaires descriptions pétrographiques qui suivent sont extraites des travaux 

de Mialhe (1980) et de la notice explicative de la carte géologique de Bessèges au 

1/50 000 (Elmi et al., 1989). Le granite monzonitique de la Borne se présente sous 

trois faciès. Le faciès porphyroïde est un granite leucocrate à grain assez grossier 

riche en mégacristaux de feldspath potassique (2 à 10 cm), perthitiques et 
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généralement maclés Carlsbad. Ces mégacristaux baignent dans une mésostase 

grenue de cristaux d'andésine (An30-35) subautomorphes, de feldspath potassique 

xénomorphes, de biotite très fréquemment chloritisée, de muscovite ordinairement 

accessoire et de quartz interstitiel. Le développement de myrmékites réactionnelles 

au contact plagioclase-feldspath potassique est parfois observable. Une amphibole, 

l'actinote, est peu abondante (moins de 1%) mais fréquente. Les minéraux 

accessoires sont l'apatite, le zircon, l'épidote, l'allanite, des opaques. Tous ces 

minéraux, essentiels ou accessoires, existent encore en inclusions dans les 

mégacristaux de feldspath. Le faciès peu porphyroïde est localisé sur une faible 

superficie aux alentours de Pied de Borne et se distingue du précédent par les 

caractères microscopiques suivants. Deux types de feldspaths potassiques sont 

présents : les uns subautomorphes sont les équivalents des mégacristaux avec un 

développement moins important, les autres, xénomorphes, tout à fait comparables à 

ceux de la mésostase du précédent faciès. On note la présence de quelques petites 

muscovites automorphes. La tourmaline est présente, parfois en abondance. En 

grands cristaux d'allure poecilitique, elle semble se développer essentiellement aux 

dépens des feldspaths potassiques et quelquefois des plagioclases. Le troisième 

type de faciès est celui que l'on peut rencontrer en bordure du granite au contact de 

l'encaissant micaschisteux. Les modifications sont les suivantes : diminution du 

nombre et de la taille des mégacristaux, apparition de quartz globuleux, quelquefois 

traces de ségrégations biotitiques avec liseré quarzto-feldspathique au contact 

immédiat de l'encaissant, diminution de la taille du grain avec des termes allant 

jusqu'à des roches d'aspect leucogranitique à grain fin et même à de véritables 

aplites. Microscopiquement, aux différences de texture près, ces roches sont très 

semblables au faciès peu porphyroïde.  

Le granite monzonitique porphyroïde de la Borne est parcouru de filons, 

essentiellement subméridiens de leucogranite et d'aplite. Les leucogranites 

apparaissent en filons sécants décamétriques dans le granite porphyroïde. Ils ont 

une structure assez finement grenue et présentent un faciès particulier contenant de 

rares mégacristaux de feldspath potassique perthitiques et souvent maclés Carlsbad. 

Ces mégacristaux baignent dans une mésostase grenue de cristaux de feldspath 

potassique xénomorphes, d'oligoclase abondants et automorphes, de biotite peu 

abondante avec des traces de chloritisation et de quartz (globuleux, interstitiel ou en 

agrégats). De petites muscovites automorphes se développent fréquemment au sein 

des plagioclases. Le développement de myrmékites réactionnelles au contact 
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plagioclase-feldspath potassique est parfois observable. La tourmaline, rare, se 

développe préférentiellement le long des clivages de certains plagioclases. Le 

leucogranite banal diffère du faciès précédent par les points suivants : les biotites y 

sont moins nombreuses ; la muscovite, peu abondante, se développe en cristaux 

automorphes de taille supérieure à celle des biotites et englobe fréquemment de 

petits quartz globuleux ; la tourmaline s'exprime en grains interstitiels englobant de 

petits quartz. Un caractère discriminant remarquable est la présence de rares 

cristaux plus ou moins globuleux de cordiérite totalement remplacée par des 

enchevêtrements micacés.  

Dans l'ensemble du massif de la Borne, les aplites se présentent en filons de 

puissance variable. En général centimétriques à décimétriques, ils atteignent 

rarement un mètre de puissance. Les aplites ont des teintes variables allant du rose 

franc au blanc crème. Leur structure est finement grenue. En lame mince, les 

plagioclases (albite) se présentent en petits cristaux automorphes et développent 

parfois des myrmékites au contact des feldspaths potassiques, xénomorphes et 

assez peu abondants. Le quartz présente ses deux aspects habituels, à la taille de 

grains près : cristaux xénomorphes à extinction roulante, grains de recristallisation 

engrenés les uns dans les autres. Il est très abondant dans ce type de roche. La 

muscovite peut être totalement absente ou présente sous forme de rares cristaux 

automorphes ainsi qu'en petits agrégats interstitiels. Quelquefois, la biotite peut 

s'exprimer en petits individus subautomorphes très souvent chloritisés. La tourmaline 

peut faire son apparition en petits cristaux subautomorphes englobant fréquemment 

du quartz.  

 

La localisation géologique des certains échantillonnages effectués dans le massif de 

la Borne est pratiquement impossible à réaliser puisque la grande majorité des 

prélèvements s'est faite dans le lit de rivières ou dans des gravats. Cependant, la 

localisation géographique des échantillonnages est présentée sur la figure A.6 et elle 

est à cheval sur les cartes géologiques au 1/50 000 de Bessèges et de Largentière. 

Le site de prélèvement 1 (Alt 20, Alt21, Alt 22, Alt 23) se trouve dans le lit de la 

rivière "l'Altier" qui s'écoule au cœur du granite monzonitique de la Borne. Le site 2 

se localise dans l'auréole de métamorphisme de contact ; l'échantillon "2VI-28" a été 

collecté dans le lit de la rivière "Chassezac" et 2I-24, 2III-25, 2III-26, 2III-27, dans des 

gravats. Au site 3, un seul prélèvement (3II-32) s'est fait sur un affleurement du 

granite monzonitique de la Borne, à proximité de l'auréole de métamorphisme de  
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Figure A.6 : Localisation des prélèvements effectués dans le Massif de la Borne, d'après les cartes 
géologiques au 1/50 000 de A) Largentière (Weisbrod et al., 1974) et B) Bessèges (Berger et al., 1988). 

Site 2 
2VI-28 (riv.)  
2I-24, 2III-25, 2III-26, 2III-27 (gravats) 

B 

500 m

Site 3 
3II-32 (en place)  
3I-29, 3I-30, 3I-31 (gravats) 

A 

Leucogranites
Aplites 

Granite de Borne 

Métamorphisme 
périphérique 

sédiments

Schistes 

Site 1 
Alt 20  
Alt 21 
Alt 22  
Alt 23 

500 m
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contact. Cet échantillon pourrait être le faciès de bordure du granite monzonitique de 

la Borne. Les autres prélèvements 3I-29, 3I-30, 3I-31 ont été effectués dans des 

gravats. En supposant que les échantillons prélevés dans les rivières ou les gravats 

proviennent des massifs voisins, il est possible d'approcher la nature géologique des 

différents prélèvements à partir de leurs caractéristiques minéralogiques et en 

comparant leurs analyses chimiques en éléments majeurs (annexe 8) avec celles 

des différentes roches présentes dans le massif de la Borne (granite monzonitique 

de la Borne, leucogranites et aplites), répertoriées dans les travaux de Mialhe (1980) 

et présentées en annexe 3. Les échantillons prélevés sont roses (Alt 23, 2I-24, 2III-

25, 2III-26, 2III-27, 3I-29, 3I-30 et 3II-32) ou de couleur gris clair (Alt 20, Alt21, Alt 22, 

2VI-28 et 3I-31). Leur texture est grenue à grain fin à moyen et aucun ne possède de 

mégacristaux de feldspaths potassiques. La très grande majorité possède des 

muscovites sous forme de grandes lamelles ou de petite taille et des tourmalines qui 

peuvent être de grande taille. Souvent, la biotite chloritisée est présente avec 

développement d'oxydes dans les clivages. Des myrmékites ont été observées dans 

l'échantillon "Alt 22". Leurs analyses chimiques sont tout à fait en accord avec celles 

des leucogranites, des aplites, du faciès peu porphyroïde et du faciès de bordure du 

granite monzonitique de la Borne. Les échantillons prélevés pourraient donc provenir 

de ces différents terrains et sont des produits différenciés, plus riches en silice que le 

faciès porphyroïde du granite monzonitique de la Borne. La présence de tourmaline 

et de muscovite est la traduction minéralogique d'une différenciation magmatique 

poussée.  

 

I.5- Les arkoses du Puy 
Des arkoses prélevées dans le bassin du Puy-en-Velay (Blavozy) sont localisées sur 

la carte géologique du Puy au 1/80 000 (figure A.7). Géologiquement, cette feuille 

comporte un socle pénéplané continu de granites (dôme granito-migmatitique du 

Velay) et de schistes cristallins antéstéphaniens coupé de failles. Au début du 

Tertiaire, des mouvements de subsidence créent des fossés (ex. bassin du Puy) 

remblayés dès l'Eocène par des matériaux détritiques (sables, arkoses) issus des 

altérites du socle puis disloquées par une tectonique de distension ultérieure. La fin 

de cet épisode sédimentaire est largement marquée par un volcanisme néogène et 

quaternaire pétrographiquement varié (Bout et Forestier, 1967b). Les arkoses se 

présentent sous forme de petits lambeaux sédimentaires qui affleurent 

principalement à trois endroits : Brives, Chaspinhac et Blavozy. L'arkose est une 
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roche très dure, blanche à blanc-grisâtre ou bien légèrement ocre, à grain moyen et 

mouchetée de taches rouille dues à l'oxydation des pyrites. C'est un grès quartzo-

feldspathique formé d'un agrégat de fragments ou même de cristaux de quartz et de 

feldspath potassique (microcline) plus ou moins intacts, avec plagioclases et micas 

en moindre quantité, réunis par un ciment siliceux. Les minéraux argileux, peu 

abondants, sont l'illite, la montmorillonite et la kaolinite. L'illite est toujours dominante, 

la kaolinite peut être absente (Girod et al., 1979). A Blavozy, les échantillonnages ont 

eu lieu dans une carrière qui exploite cette roche pour des besoins locaux 

(construction de bâtiment, voirie). Les trois faciès prélevés se différencient par une 

taille de grain croissante et une diminution de la quantité d'argiles. 

 

 

Arkose 
Dépôts lacustres 

Granite

Basalte

800 m 

Figure A.7 : Localisation (point noir) du prélèvement effectué dans les arkoses du bassin du Puy-en-
Velay (d'après la carte géologique du Puy au 1/80 000, Bout et Forestier, 1967a). 

 

 

Une roche nommée "MétaR" est utilisée dans cette étude mais sa localisation n'est 

pas connue. Elle est principalement constituée de quartz et de pyrophyllite ; kaolinite 

et hématite sont également présents. 
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II. Préparation mécanique des échantillons 
Après prélèvements, les fragments de roches sont séparés en deux lots : un lot est 

réservé à la préparation des lames minces et le deuxième lot est destiné à la 

réalisation de poudres pour différentes analyses et la fabrication des cylindres de 

poudres compactées. La quantité disponible pour le broyage est très variable d'une 

roche à l'autre ; elle s'étend de 20kg à 180g. La préparation mécanique des 

échantillons s'est généralement faite selon le schéma de la figure A.8. Elle est la 

même pour toutes les roches, l'objectif de ce travail n'étant pas de définir le broyage 

optimal pour chaque échantillon. Par conséquent, la granulométrie des poudres 

obtenues dépendra de la quantité de roche broyée, de sa minéralogie, de l'état 

d'altération et de la taille des grains et influencera des paramètres tels que la surface 

spécifique.  

 

CEC 
Surface spécifique 

pH 
Densité des poudres tassée

Granulométrie 
DRX sur fines 

Fabrication des éprouvettes

Concassage 

Quartage* 

Broyeur à cônes  

Broyeur à anneaux de tungstène 
pendant 10 secondes 

Quartage* 

Quartage en 8 lots équivalents 

Broyeur à anneaux de tungstène 
pendant 50 secondes 

Lot "poudre" Lot "lames minces"

Quantité de roche brute 

Pertes au feu 
Analyses chimiques 

DRX sur roches totales 
Couleur sur poudre crue 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure A.8 : Préparation mécanique des échantillons 

* : le quartage n'est effectué que lorsque la quantité d'échantillon le permet.  

 

En résumé, les étapes de la préparation mécanique sont les suivantes. Un 

concasseur avec un écartement de mâchoires de 10 mm réduit la roche brute en 

granulats. Ils sont ensuite broyés à l'aide d'un broyeur à cônes pour obtenir une 
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granulométrie d'environ 2-3 mm. Puis, le produit est passé dans un broyeur à 

anneaux de tungstène pendant une dizaine de secondes ; la granulométrie est 

inférieure à 100 µm. Un diviseur de poudre permet d'obtenir 8 lots équivalents. Enfin, 

30 à 70g de poudre sont de nouveau broyés au broyeur à anneaux pendant 50 

secondes. La granulométrie obtenue est inférieure à 50 µm.  

La granulométrie inférieure à 100 µm est utilisée pour la fabrication des éprouvettes 

et diverses analyses (CEC, surface spécifique et microporosité, pH, densité des 

poudres tassées, granulométrie et DRX sur fines). Une granulométrie inférieure à 50 

µm est employée pour les analyses chimiques et pertes au feu, les DRX sur roche 

totale et la détermination de la couleur avant cuisson. 

Des quartages peuvent être effectués après le concassage et le broyeur à cônes. 

Ces séparations en fractions équivalentes et représentatives de la roche brute sont 

effectuées en fonction de la quantité de produit disponible et de la taille de son grain.  

 

 

III. Elaboration des éprouvettes compactées 
Dans un souci d'analogie avec une production de carreaux, ce sont des pièces 

rectangulaires qui auraient dû être fabriquées par pressage de poudre. L'élaboration 

de cylindres de poudres compactées a été motivée par l'utilisation d'éprouvettes 

cylindriques dans l'industrie céramique pour tester la fusion des matières premières 

lors d'essais de cuisson en laboratoire. Des éprouvettes cylindriques de poudres 

compactées ont donc été réalisées et elles ont fait l'objet de mesures (avant et après 

séchage, après cuisson) afin d'évaluer l'influence de chaque étape d'élaboration sur 

les propriétés d'usage.  

 

La détermination des propriétés mécaniques avant cuisson étant en partie 

destructrice, il a été nécessaire de réaliser une série de compaction indépendante de 

celles traitées thermiquement à 1050 et 1175°C. Des cylindres de poudres 

compactées puis séchées n'ayant aucune cohésion par rapport aux éprouvettes 

cuites, des moules particuliers ont donc dû être également conçus pour (1) permettre 

la compaction et (2) maintenir le cylindre pendant l'essai mécanique.  

La fabrication des éprouvettes a nécessité l'élaboration de moules et une 

programmation de presse particulières initialement mises au point pour la fabrication 

des éprouvettes destinées à la cuisson. Le moule et le programme de la presse pour 

les éprouvettes réservées aux seules mesures des propriétés mécaniques avant 
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cuisson proviennent donc de modifications apportées aux précédentes conceptions. 

Par conséquent, il sera d'abord présenté l'élaboration des éprouvettes destinées à la 

cuisson. Les plans des moules ont été conçus par J.P. Henry (C.M.G.D., Ecole des 

Mines d'Alès) et les compactions ont été réalisées à l'Ecole des Mines d'Alès selon 

une programmation mise au point par C. Buisson (C.M.G.D., Ecole des Mines 

d'Alès). 

 
III.1- Eprouvettes pour la cuisson 

Les éprouvettes sont réalisées à 

partir d'un mélange de 14.75 g de 

poudre et de 2.2 ml d'eau. Après 

homogénéisation (Chap. A.III, § VI-

10), le mélange est introduit dans 

un moule servant de guide à la 

compaction. Le moule présenté sur 

la figure A.9 est à matrice flottante 

avec un piston inférieur fixe en 

Inox, un piston supérieur en Inox et 

une matrice (cylindre creux) en 

PVC mobiles. Pour remplir le 

moule, la matrice flottante est 

immobilisée par deux demi-cales, 

retirées pendant la compaction à F=0.35 kN (figure A.10). Au cours de la 

compaction, la matrice flottante minimise la friction des grains sur les parois et réduit 

les hétérogénéités de compaction. Les pistons percés permettent l'évacuation de 

l'eau en excès et réduit la possibilité d'avoir de l'eau en pression dans le moule ce 

qui induirait des hétérogénéités de compaction entre la partie centrale et les parties 

inférieures et supérieures du cylindre de poudre. Le pressage est réalisé à énergie 

égale de compaction à l'aide d'une presse 3R selon le programme de la figure A.10. 

Après une mise en contact du plateau supérieur de la presse avec le piston 

supérieur du moule (F=0.35 kN), les deux demi-cales qui servent à maintenir 

immobiles la matrice flottante lors du remplissage du moule sont enlevées. Ensuite, 

la mise en place d'un capteur de déplacement (F=1 kN) permet d'obtenir une donnée 

supplémentaire concernant le déplacement du plateau supérieur de la presse sur le 

piston supérieur du moule en fonction de la force appliquée par la presse. La 

½ cales Matrice 
mobile 

2

Piston supérieur 
mobile 

Perforations pour 
évacuer l'eau 

Piston inférieur fixe 

1

umidifiée Poudre h

Figure A.9 : Moule de compaction pour les
éprouvettes destinées à la cuisson. 
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compaction proprement dite se fait avec deux pentes de montées lentes suivies 

chacune d'un palier (1.5 kN et 3 kN) de 10 minutes afin de permettre le 

réarrangement des grains et l'évacuation éventuelle de l'eau en excès. La durée 

totale de la compaction est d'environ 1 heure.  

 

5 daN/min
(0.001 kN/s)

5 daN/min 
(0.001 kN/s) 

10 min

10 min 

0 

1 

Temps (s)

Force (kN)

3 

0,35 

1,5

Contact plateau de la 3R 
- piston supérieur du moule 
Enlever les cales (1 min) 

Réglage du capteur de déplacement (3 min) 

BA 

Figure A.10 : Compaction avec la presse 3R (A) présentée à l'étape F=0.35kN selon le programme (B) 

 

Le démoulage est effectué à l'aide d'une presse manuelle de marque Wolpert. Une 

fois le programme de compaction exécuté, 

les deux pistons sont retirés. Le piston 

inférieur est remplacé par un embout et les 

demi-cales sont mises à la place du piston 

supérieur. Ce montage est placé sous la 

presse (figure A.11) et est mis au contact 

avec son plateau supérieur par montée du 

plateau inférieur. Ensuite, la montée très 

progressive du plateau inférieur crée une 

pression sur l'embout permettant la sortie du 

cylindre de poudre compactée au niveau de 

l'espace situé entre les deux demi-cales en 

partie supérieure du montage. 

matrice  
flottante 

½ cales 

embout 

Figure A.11 : Démoulage des
éprouvettes destinées à la cuisson avec
la presse Wolpert. 
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III.2- Eprouvettes pour la détermination des propriétés mécaniques avant 
cuisson 

Socle 
plein 

Matrice  
creuse 

Piston 
mobile 

A B 

C 
D 

Poudre mise à l'affleurement

Figure A.12 : Elaboration des éprouvettes pour la détermination des propriétés mécaniques
avant cuisson. (A) moule sous la presse 3R pour la compaction, (B) vis qui rend solidaire la
matrice du piston supérieur (flèche) à la fin de la compaction, (C) retournement de l'ensemble
socle+matrice+piston, (D) mise à l'affleurement de la partie sommitale de l'éprouvette qui sera
testée mécaniquement. 

 

Pour les raisons invoquées dans l'introduction de cette partie, un deuxième moule 

est élaboré pour fabriquer des éprouvettes destinées à la détermination des 

propriétés mécaniques avant cuisson. Ce moule permet une "mise à l'affleurement" 

de la poudre compactée pendant que le corps du moule maintient le volume de 

poudre séchée. Il est conçu à partir des plans du premier moule et permet l'utilisation 

du programme de la presse 3R développé initialement. Les quantités nécessaires 

pour ce type de compaction sont 7.5 g de poudre mélangés à 1.1 ml d'eau distillée.  

Le moule présente un socle inférieur (cylindre plein) fixe en Inox percé d'un trou sur 

lequel repose une matrice (cylindre creux) fixe en PVC avec un piston supérieur 

mobile en Inox perforé pour la compaction. L'ensemble est porté sous la presse 3R 
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(figure A.12A). A la fin de la compaction, une vis rend solidaire la matrice du piston 

supérieur (figure A.12B). Après avoir retourné l'ensemble socle+matrice+piston 

(figure A.12C), le socle est enlevé permettant ainsi de voir la surface de l'échantillon 

affleurer (figure A.12D) sur laquelle se feront les tests mécaniques. 

 

 

IV. Cuisson des éprouvettes 
 heures, les cylindres de poudres compactées 

.1- Cuisson à 1050°C pendant 3 heures 
rtir d'un four à moufle (corps de chauffe 

.2- Cuisson à 1175°C pendant 3 heures 
issons à 1175°C sont réalisées dans un 

Après séchage à 100°C pendant 24

sont cuits en position couchée à deux températures différentes 1050°C et 1175°C. 

Ce sont des températures classiques de cuisson dans l'industrie des carrelages. 

L'étude des propriétés d'usage et de la minéralogie après chaque cuisson permettra 

de mieux comprendre le rôle de la température. Vu leur grand nombre, les 

éprouvettes sont cuites par groupe de 10 et sont positionnées au centre du socle du 

four ; lieu où la température est supposée être la plus homogène. Les cuissons ont 

été effectuées à l'Ecole des Mines d'Alès. 

 

IV
Les cuissons à 1050°C sont effectuées à pa

sur les côtés imbriqués dans le moufle) sans système de programmation de 

consigne. Les conditions expérimentales sont théoriquement les suivantes : montée 

en température pendant 30 minutes pour atteindre 1050°C, palier de 3 heures à 

1050°C. Au bout de 3h30, le four est éteint et le retour à la température ambiante se 

fait par refroidissement progressif du four. Les éprouvettes restent à l'intérieur 

pendant environ 12 heures. La mise en place d'un thermocouple portable Pt/Pt10Rh 

au centre du socle du four vide permet d'approcher les conditions réelles de 

température régnant dans le four au moment des cuissons. Les résultats sont 

présentés en annexe 4. Mis à part un problème de mauvais contact du thermocouple 

au début de la surveillance, il semblerait que le four atteigne 1050°C en 30 minutes. 

Puis, la température monte progressivement jusqu'à 1080°C. La température 

moyenne régnant dans ce four pendant 3 heures serait de 1080°C.  

 

IV
Contrairement à la cuisson à 1050°C, les cu

four (de marque Veckstar) constitué de briques réfractaires et de corps de chauffe 

apparents disposés dans la partie sommitale du four. Il est programmable et 
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fonctionne théoriquement en suivant les consignes suivantes : montée à 1175°C en 

suivant une pente de 23°C/min, palier à 1175°C pendant 3h puis descente en 

température selon une rampe de 20°C/min jusqu'à atteindre 20°C. Ce four est équipé 

d'un thermocouple interne situé au niveau des corps de chauffe, qui mesure en 

continu la température fournie par ces derniers. Cette position permet uniquement de 

connaître la température régnant au niveau des corps de chauffe et de voir un 

éventuel disfonctionnement de ces derniers mais ne renseigne pas sur la 

température régnant au niveau des éprouvettes situées sur le socle du four soit 

environ une vingtaine de centimètres plus bas. Pour connaître la température 

régnant au niveau des éprouvettes, un thermocouple portable Pt/Pt10Rh est introduit 

dans le four et placé au centre du socle du four. Les résultats obtenus sont présentés 

en annexe 5. Une calibration datée du 23/11/98 avec un échantillon à l'intérieur est 

effectuée avec la programmation suivante : montée à 1175°C en suivant une pente 

de 23°C/min (le four est à 1175°C après 50 minutes de chauffage), palier à 1175°C 

pendant 75 minutes puis descente en température avec une rampe de 20°C/min 

jusqu'à atteindre 20°C. Quand la consigne arrive à 1175°C, la température au niveau 

des corps de chauffe est de 1056°C et de 1011°C au niveau de l'échantillon. La 

température maximale régnant au niveau du socle est de 1166°C et elle est atteinte 

en 70 minutes soit 20 minutes après le début du palier théorique. La température 

régnant au niveau des éprouvettes de la présente étude (notée 18/11/99 dans 

l'annexe 6) n'a malheureusement pas pu être prise. Cependant, le thermocouple 

interne indique une température de 1144°C au niveau des corps de chauffe lorsque 

la consigne atteint 1175°C. La différence de température au niveau des corps de 

chauffe entre les deux surveillances n'est pas expliquée (changement des corps de 

chauffe entre les deux périodes ?). En tenant compte de ces deux surveillances, le 

déroulement de la cuisson à 1175°C pendant 3 heures a pu approximativement se 

passer de la façon suivante : après 70 minutes de chauffage, la température 

maximale régnant au niveau du socle peut être de 1160°C maintenue ensuite 

pendant environ 2h30. A la fin du palier, le four descend en température mais ne suit 

pas la consigne de descente. Le retour à la température ambiante se fait par 

refroidissement progressif du four.  

 

V. Coupe des éprouvettes  
e mesures à faire, de compactions trop longues à 

refaire et de manque de matière première pour certains échantillons, toutes les 

Du fait d'un nombre conséquent d
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mesures après cuisson présentées dans le tableau A.6, ont été obtenues à partir de 

la même éprouvette. L'échantillon subit donc différentes coupes afin de satisfaire les 

différentes techniques de caractérisation. Certaines parties d'éprouvette servent à 

plusieurs expériences. Le principe et le déroulement des différentes coupes et 

mesures sont présentés en annexe 6 pour les éprouvettes cuites à 1050°C et en 

annexe 7 pour les éprouvettes cuites à 1175°C. 
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Ce chapitre est consacré à la présentation des résultats de caractérisation de la 

matière première et des mesures effectuées sur les éprouvettes après chaque étape 

d'élaboration (compaction, séchage, cuisson). Le tableau A.6 synthétise les 

différentes mesures réalisées pour caractériser la matière première, les cylindres de 

poudres compactées avant puis après cuisson à 1050 et 1175°C.  

 

Tableau A.6 : Liste des différentes mesures réalisées pour caractériser la matière première, les 
éprouvettes avant cuisson, après cuisson à 1050°C et 1175°C. 

Caractérisation de la matière première 
Pertes au Feu 
Analyses chimiques 
Mesure du pH 
Capacité d'Echange Cationique (CEC) 
Composition minéralogique 
Couleur 
Surface spécifique et microporosité 

Propriétés relatives à la compaction de chaque série destinée 
à la cuisson (1050°C et 1175°C) 

Granulométrie 
Détermination des volumes tassés 
Interaction eau-poudre 
Données fournies par le capteur de déplacement lors des compactions 
Mesure des diamètres et des hauteurs sur les éprouvettes humides puis sèches 
Détermination des masses des éprouvettes humides puis sèches 
Calcul des volumes humides et secs 
Calcul de la variation dimensionnelle (diamètre, hauteur), volumique, massique après séchage. 
Calcul de la densité apparente humide et sèche. 
Calcul de la variation de densité apparente après séchage. 
Estimation de la porosité ouverte. 
Mesure des propriétés mécaniques (micropénétration) 

Propriétés des éprouvettes après cuisson à 1050°C 
Composition minéralogique 
Couleur 
Mesure des diamètres et hauteurs des éprouvettes 
Détermination des masses 
Calcul des volumes à partir des mesures de hauteurs et de diamètres. 
Calcul de la variation dimensionnelle (diamètre, hauteur), volumique, massique après cuisson. 
Calcul de la densité apparente à partir du volume déduit du diamètre et de la hauteur. 
Calcul de la porosité ouverte 
Calcul de la densité apparente (2ème méthode) 
Calcul de la densité de la phase solide 
Calcul de la variation de densité apparente après cuisson. 
Mesure des propriétés mécaniques (micropénétration, microcompression) 

Propriétés des éprouvettes après cuisson à 1175°C 
Composition minéralogique 
Couleur 
Estimation du degré de fusion 
Mesure des diamètres et des hauteurs des éprouvettes 
Calcul de la variation dimensionnelle (diamètre, hauteur) après cuisson 
Calcul de la porosité ouverte 
Calcul de la densité apparente 
Calcul de la densité de la phase solide 
Calcul de la variation de densité apparente après cuisson. 
Mesure des propriétés mécaniques (micropénétration, microcompression) 
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Les méthodes expérimentales employées ainsi que les conditions d'analyses ou de 

mesures sont présentées avant une description rapide des résultats. L'interprétation 

de ces derniers se fera d'une façon plus globale lors des différents traitements 

statistiques (Chap. A.IV).  

La première partie de ce chapitre est consacrée à la caractérisation chimique et 

minéralogique de la matière première sous forme de poudre et des éprouvettes 

compactées. La deuxième partie présente leurs propriétés physiques. 

 

Remarque : Le lecteur sera surpris de voir que seuls sont décrits les résultats 

concernant les 27 granites. Les roches nommées "Nauzac" et "MétaR" ainsi que les 

trois arkoses ont des caractéristiques bien trop différentes de celles des granites 

pour être intégrées à une description globale. Cependant, leurs données physico-

chimiques sont disponibles en annexe 24 et elles ont fait l'objet d'une analyse en 

composantes principales intégrant les 32 échantillons (Chap. A.IV, § II.1) 

 

 

I. Propriétés chimiques et minéralogiques 
 
I.1- Analyses chimiques 
L'analyse chimique en roche totale d'une poudre est réalisée afin de déterminer les 

teneurs en éléments majeurs et mineurs, le pourcentage d'eau physisorbée (H2O-) 

calculée après étuvage à 100°C et la perte au feu réalisée vers 1000°C (H2O+), 

significative des éléments volatils tels que F, CO2, H2O contenus dans l'échantillon. 

Dans ce dernier cas, l'eau est d'origine structurale. Dans la présente étude, les 

matériaux étudiés sont pour l'essentiel des granites plus ou moins altérés avec 

muscovite et biotite et l'étude des lames minces au microscope polarisant n'a pas 

révélé la présence de carbonates, tels que la calcite, et/ou de matière organique. La 

perte au feu à 1000°C est alors significative du fluor éventuel présent en substitution 

des OH dans les phyllosilicates et surtout des groupements hydroxyles constituants 

essentiels des phyllosilicates (micas et argiles). 

 

 

I.1-1 : Eau physisorbée 
La détermination du pourcentage d'eau physisorbée à la surface des particules 

repose sur la différence de masse d'un échantillon entre son entrée dans l'étuve et 

-62- 



____________Traitement statistique des propriétés de poudres granitiques compactées-Chapitre A.III 

sa sortie après séchage à 100°C pendant 24 heures. Les pourcentages d'eau 

physisorbée présentés dans l'annexe 8 "Caractérisation de la matière première" 

varient de 0.05 à 0.63%. Le calcul s'effectue de la façon suivante :  

P''= masse du creuset vide 

( )'P'P
P'P*100(%)ephysisorbé Eau

−
−=P= masse (creuset + échantillon) avant séchage 

P'= masse (creuset + échantillon) après séchage 

 
 
I.1-2 : Pertes au feu 

De la même manière, le principe de la perte au feu repose sur la différence de 

masse d'une poudre d'échantillon entre son entrée dans le four et sa sortie après 

calcination à 1050°C pendant 3h30. La perte au feu se calcule avec la formule 

utilisée dans le cas de la détermination de l'eau physisorbée. L'oxydation du fer, 

éventuellement présent dans les poudres, peut faire concurrence à la perte des 

éléments volatils. Une partie du fer ferreux ou sa totalité peut se transformer en fer 

ferrique au cours de la calcination entraînant un gain de poids. Par conséquent, le 

résultat obtenu par la perte au feu à 1050°C est une mesure approximative des 

quantités en éléments volatils dont la justesse diminue avec la quantité de fer 

présent dans l'échantillon. Une deuxième perte au feu est mesurée après calcination 

à 700°C pendant 3h30. Les mesures effectuées par ATG (Mackenzie, 1957) sur les 

phyllosilicates présentent généralement un pic endothermique situé avant 700°C, 

significatif du départ des groupements hydroxyles dans le cas des argiles et vers 

1000°C dans le cas des micas. Par conséquent, la perte au feu à 700°C renseignera 

sur la présence d'argiles et la différence des pertes au feu entre 700 et 1050°C 

indiquera la présence de micas dans l'échantillon initial. Les pertes au feu sont 

obtenues sur poudre séchée pendant 24 heures à 100°C. Les résultats sont 

présentés en annexe 8. Les pertes au feu à 700°C varient de 0.42 à 2.46% et les 

pertes au feu (1050-700°C) de 0.11 à 0.76%. Les roches étudiées sont peu 

phylliteuses. 

 
 

I.1-3 : Dosage des éléments majeurs 
Les analyses chimiques sur roche totale portent sur les éléments majeurs (Si, Al, K, 

Na, Ca, Fe, Ti, Mg, Mn et P) et ils sont dosés par fluorescence X. Elles ont été 

réalisées à l'Ecole des Mines d'Alès. 
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I.1-3-1 : principe de la fluorescence X 

Basée sur l'interaction des rayons X avec la matière, la spectrométrie de 

fluorescence X à dispersion de longueurs d'ondes est une technique d'analyse multi-

élémentaire, non destructive, d'un échantillon sous forme massive, en poudre ou 

liquide. Cette méthode permet d'analyser la composition chimique globale d'un 

échantillon, en éléments majeurs et en éléments traces. Son domaine d'investigation 

s'étend théoriquement du Bore (Z=5) à l'Uranium (Z=92). La gamme dynamique de 

concentration est également intéressante puisque l'on peut analyser de 100% (un 

corps pur) jusqu'à des limites de détection classique de l'ordre du ppm. L'erreur est 

classiquement ≤ 1%. 

L'interaction de photons X primaires avec les atomes de l'échantillon induit une 

excitation et une éjection d'électrons situés sur certaines orbitales électroniques 

internes par absorption d'énergie. Le réarrangement électronique qui s’ensuit pour 

que l’atome revienne à son état fondamental (non excité), provoque une libération 

d'énergie qui se fait lors des transitions des électrons plus externes vers la lacune 

créée par l'excitation. Cette énergie est celle de photons X secondaires 

caractéristiques des éléments présents (phénomène connu sous le nom de 

"fluorescence"). La séparation des raies d'émission, après collimation, est réalisée 

par diffraction sélective sur un cristal analyseur (application de la loi de Bragg). Le 

nombre de photons émis est mesuré par un compteur proportionnel. Les intensités 

sont converties en concentration après correction des effets dits de "matrice" comme 

les interférences spectrales et les effets inter-éléments (effets d'absorption et de 

rehaussement), selon les courbes d’étalonnage réalisées avec des échantillons de 

référence certifiés. Dans la présente étude, le spectromètre de fluorescence X utilisé 

est un Philips PW 1400 avec une anti-cathode en rhodium.  

 

I.1-3-2 : préparations des échantillons  

Les poudres ne peuvent être analysées sans avoir subi une transformation préalable. 

En effet, la granulométrie et la nature des minéraux influent sur le rayonnement de 

fluorescence X et la planéité d'une face analysée et l'homogénéité de composition 

sont les qualités les plus importantes pour l'analyse quantitative. L'analyse 

proprement dite est effectuée sur un disque de poudre vitrifiée (perle) de 3 cm de 

diamètre et 4 mm d'épaisseur environ. 1.2g de poudre calcinée à 1050°C est prélevé 

et ajouté à 6g de fondant (Tétraborate de Lithium). Après mélange et fusion 

(1200°C), le verre en fusion est coulé dans une coupelle de platine. La perle est 
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obtenue après démoulage. Cette technique permet de diminuer l'effet de matrice par 

dilution et d'éliminer l'effet de grains.  

 

I.1-3-3 : résultats 

Les éléments majeurs sont exprimés sous la forme d'oxyde en pourcentage 

massique. Une analyse chimique totale tenant compte de la perte au feu totale à 

1050°C, les pourcentages d'oxydes obtenus par fluorescence X sont ensuite 

recalculés avec la formule suivante : 

% Oxydes recalculés = ( )( )
⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ − °

100
%PF100*BrutsOxydes% C1050  

Le fer ferreux et/ou ferrique éventuellement présents dans les poudres sont 

exprimés, après analyse quantitative, sous forme de "% Fe2O3" mais ce dernier 

représente en réalité un pourcentage de fer total. Les résultats des analyses 

chimiques des constituants majeurs des échantillons de granite étudiés présentées 

dans l'annexe 8 sont, au degré d'altération près, en accord avec les analyses 

chimiques des leucogranites de la Margeride (Couturié, 1977), de Marcolés (Joubert, 

1978), des leucogranites, des aplites, du faciès peu porphyroïde et de bordure du 

granite de la Borne (Mialhe, 1980) et du granite aplitique à deux micas affleurant 

dans la région de Clermont-Ferrand (Jeambrun et al., 1973b). Il n'a pas été trouvé 

d'analyses chimiques du granite monzonitique porphyroïde à biotite de Royat. Pour 

informations, ces analyses issues de la littérature sont consignées en annexe 3. 
 

 

I.1-4 : Détermination de la Capacité d'Echange Cationique (C.E.C.) 
 

I.1-4-1 : principe 

La C.E.C. correspond à la quantité de cations interfoliaires et de bordure 

échangeables d'une argile. La mesure est réalisée par dosage de la concentration 

résiduelle en Cobaltihexamine [Co(NH3)6
3+] resté en solution après déplacement des 

cations échangeables par ce complexe. Elle s'exprime en milliéquivalents pour 100g 

de matière sèche avec une précision relative de 5%. Les ordres de grandeur de la 

C.E.C. (méq/100g), selon les types d'argiles, sont présentés dans le tableau A.7 

(Bardon, 1983). Cependant, les valeurs données pour la chlorite sont 

vraisemblablement surestimées et sont plutôt de l'ordre de 6 à 10 méq/100g (Yvon et 

al., 1987). 
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Tableau A.7 : Ordre de grandeur de la C.E.C. selon la nature de 
l'argile (d'après Bardon, 1983) 

Argile Kaolinite Illite Chlorite Smectite 

CEC (méq/100g) 3 à 15 10 à 40 30 à 60* 80 à 120 

 

I.1-4-2 : conditions expérimentales et résultats 

La méthode de mesure de la C.E.C. a été décrite par Mantin et Glaeser (1960) puis 

reprise par Rémy et Orsini (1976). La poudre est mélangée à une solution 0.05 N de 

cobaltihexamine. La quantité de poudre introduite (355 mg dans le cas présent) est 

déterminée de façon à ce que la charge apportée par l'argile présente (supposée 

être des smectites) dans la poudre de roche soit comprise entre un dixième et un 

tiers de la charge apportée par la solution de cobaltihexamine. La suspension est 

équilibrée pendant 2 heures puis centrifugée. L'ion cobaltihexamine de couleur 

orange dans le surnageant est dosé par colorimétrie au moyen d'un 

spectrophotomètre Ultraviolet-Visible. L'aire de son spectre d'absorption centré sur 

473 nm est fonction de sa concentration. La détermination de la concentration 

résiduelle du complexe Cobaltihexamine (Cf) est obtenue en se référant à l'équation 

d'une droite d'étalonnage [(Concentration=f(aire du pic)] établie à partir de solutions 

de cobaltihexamine étalon. Les mesures en UV-Visible ont été réalisées au L.E.M. 

sur un spectromètre Shimadzu (UV 2100) et les résultats présentés dans l'annexe 8 

varient 7.40 à 11.55 méq/100g avec une valeur maximale à 15.40 méq/100g. Ces 

valeurs sont relativement élevées et démontrent la présence d'argiles de type illite et 

smectite. Cependant, une légère contribution des feldspaths n'est pas à exclure. 

( ) 100*m
V*CfCi  C.E.C. −=  

 

Avec:  m, masse d’échantillon (0.355g). 

 Ci, concentration initiale de la solution-mère (0.05N) 

 Cf, concentration finale obtenue à partir de la droite d'étalonnage 

 V, volume de la solution de Cobaltihexamine (40 ml) 

 

 

I.1-5 : Propriétés électro-ioniques des poudres  
Les poudres sont mises en suspension dans de l'eau déminéralisée et le pH de la 

suspension est mesuré. Cette mesure reflète les propriétés de l'interaction de l'eau 

avec la surface des minéraux présents dans la poudre. C'est la nature des minéraux 
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présents en suspension qui gouverne le pH de la solution. 4 g de poudre de roche 

est mis en suspension dans 20 ml d'eau déminéralisée. Après agitation avec un 

barreau aimanté pendant 5 minutes à 500 tours/min, la suspension est laissée au 

repos pendant 3 heures. Puis, elle est de nouveau agitée juste avant la mesure du 

pH. Ce protocole a été établi à partir de la norme ISO 10390 (1994). Les résultats 

sont présentés dans l'annexe 8. Selon l'échantillon, le pH varie de 4.9 à 9.3. D'après 

les propriétés électro-ioniques des sols (Duchaufour, 1965), une poudre très acide a 

un pH<5, une poudre moyennement acide offre un pH de 5 à 6. Au contraire, une 

poudre de pH>7 possède des alcalins (Na, Ca, K) et offre une réaction basique. 

 
 

I.1-6 : Pesées des éprouvettes 
Les pesées sont effectuées après les mesures de diamètres et de hauteurs sur les 

éprouvettes humides, sèches et cuites à 1050°C. La plupart des éprouvettes cuites à 

1175°C étant collées à leur support, leur pesée n'a pu être faite. Les pesées des 

éprouvettes humides puis sèches destinées aux cuissons 1050 et 1175°C sont 

reportées dans l'annexe 9 respectivement en partie B et C. En ce qui concerne les 

éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C, la masse humide varie de 16.238 à 

16.551g et la masse sèche de 14.270 à 14.483g. Pour les éprouvettes destinées à 

cuire à 1175°C, la masse humide varie de 16.261 à 16.536g et la masse sèche de 

14.285 à 14.503g. La masse des éprouvettes sèches est toujours inférieure à la 

masse théorique de matière utilisée (14.75g). Cet écart de masse est dû aux pertes 

de matière engendrées lors des différentes étapes de la confection de l'éprouvette, 

au démoulage et au cours de la manipulation de l'éprouvette pour les mesures de 

diamètre et de hauteur. Cette perte est faible (≤ 0.5 g) et elle est considérée comme 

acceptable. Les pesées des éprouvettes cuites à 1050°C sont présentées en annexe 

14 et varient de 14.046 à 14.398g. Les pertes de masses après cuisson à 1050°C 

sont dues à la déshydroxylation des phyllosilicates (argiles, micas). 

 
 

I.1-7 : Variations massiques des éprouvettes 
 

I.1-7-1 : après séchage 

La variation massique après séchage est calculée à partir de la formule suivante : 
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Variation massique au séchage = 100*SècheMasse
HumideMasseSècheMasse

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Les masses humides et sèches des éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C 

utilisées dans les calculs précédents ainsi que les résultats sont présentés dans 

l'annexe 9-partie B. Les masses humides et sèches des éprouvettes destinées à la 

cuisson à 1175°C et les résultats issus du calcul précédent sont reportés dans 

l'annexe 9-partie C. Quelle que soit la série de cuisson, toutes les éprouvettes 

subissent une perte de masse après séchage (résultat négatif), les variations allant 

de 12.7% à 14.6% (série 1050°C) et de 13.1à 14.8% (série 1175°C). Théoriquement, 

la perte de masse devrait être de 12.97% puisque les éprouvettes sont préparées à 

partir de 14.75g de matière première et de 2.2 ml d'eau. Hormis CantGG (série 

1050°C), la perte de masse constatée ici étant supérieure à cette valeur théorique, 

elle est vraisemblablement due à la perte d'eau après séchage conjuguée à la perte 

de matière provoquée par les différentes manipulations des éprouvettes. 

 

I.1-7-2 : après cuisson à 1050°C 

La variation massique après cuisson à 1050°C est calculée par la formule suivante :  

Variation massique après cuisson = 100*CuiteMasse
SècheMasseCuiteMasse

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Les masses sèches et cuites des éprouvettes utilisées pour le calcul et les résultats 

sont présentés en annexe 14. Après cuisson à 1050°C, toutes les éprouvettes 

subissent une perte de masse (résultat négatif) qui varie de 0.5 à 2.6%. Cette perte 

de masse est attribuée au départ de l'eau de constitution des argiles (vers 600°C) et 

des micas (1000°C) et cette donnée sera vraisemblablement corrélée avec les pertes 

au feu "argiles" et "micas" lors des traitements statistiques. La variation massique 

après cuisson à 1175°C n'est pas calculée puisque la masse après cuisson de 

l'éprouvette n'a pas pu être déterminée, les échantillons étant collés au support sur 

lequel ils reposaient. 

 
 
I.2- Détermination de la minéralogie  
La spectrométrie de diffraction des rayons X permet de déterminer la nature des 

phases cristallisées majeures (quartz, feldspaths, micas) et des phases argileuses 

mineures. Le seuil de détection pour une espèce minérale donnée est en général de 

l'ordre de 1 à 2% mais il varie également selon son état de cristallinité. Les phases 
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amorphes, vitreuses ou très mal cristallisées ne sont pas analysables de manière 

fiable par cette méthode.  

Cette technique est utilisée pour déterminer la composition minéralogique des 

échantillons avant cuisson (majeurs et argiles) et suivre l'évolution des majeurs après 

cuisson à 1050°C et 1175°C. Les analyses sont faites par M. Lambert et les 

interprétations ainsi que les estimations en terme de minéralogie quantitative par M. 

Lhote (L.E.M.). 

 

 

I.2-1 : Principe 
La théorie de la diffraction X est bien établie (Guinier, 1964). Les rayons X sont des 

ondes électromagnétiques dont la longueur d'onde λ est de l'ordre de l'angström. 

Compte tenu de leur longueur d'onde, les rayons X rendent compte des distances 

interatomiques qui permettent de déterminer les espèces cristallisées. Ils sont 

diffusés sans perte d'énergie par les particules de la matière chargées 

électriquement et principalement par les électrons. Dans les solides cristallins, où les 

objets diffusants sont disposés de façon périodique, la quantité de rayonnement 

diffusé n'est importante que dans les directions pour lesquelles les rayons diffusés 

sont en phase. On parle alors de diffraction. L'observation d'un rayonnement diffracté 

est donc soumise à des conditions relatives à l'existence d'interférences 

constructives. Ces conditions peuvent être exprimées par la loi de Bragg qui relie 

l'angle de réflexion θ à la distance interréticulaire d : 2dsin θ=nλ où n est l'ordre de la 

réflexion et λ la longueur d'onde du rayonnement utilisé. La détermination des 

phases cristallines s'effectue par comparaison des raies de diffraction du diagramme 

de l'échantillon analysé avec celles obtenues sur des références cristallines 

répertoriées dans "Powder Diffraction File" de l'International Center for Diffraction 

Data (fichier I.C.F.D.D.). 

 

 

I.2-2 : Conditions expérimentales 
L'analyse en roche totale est réalisée sur poudre désorientée de granulométrie très 

fine (voir Chapitre A.II, § II) afin que la prise de poudre (< 1g) soit représentative de 

l'échantillon. Les argiles étant présentes en faible quantité, elles sont difficilement 

identifiées voire détectées sur le diffractogramme obtenu en préparations 

désorientées sur roche totale. Les poudres utilisées pour les analyses des phases 
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argileuses sont issues d'un broyage très modéré au broyeur annulaire en tungstène 

afin de ne pas créer de fines supplémentaires. Après sédimentation, les particules < 

2 µm sont prélevées dans le surnageant puis déposées sur une lame de verre. La 

réalisation de ces préparations orientées permet de mettre en évidence de petites 

quantités de ces minéraux argileux, par l'observation de leur raie 001. Différents pré-

traitements permettent ensuite d'identifier ces minéraux. Le tableau A.8 rappelle la 

position de la raie 001 des principaux minéraux argileux en fonction du pré-traitement 

appliqué. Les phases présentes après cuisson sont déterminées à partir de 

prélèvements de cylindres cuits (voir annexes 6 et 7) puis broyés manuellement au 

broyeur à agate. L'analyse est ensuite réalisée sur poudre désorientée. Les spectres 

de rayons X sont réalisés à l'aide d'un diffractomètre D8 (Bruker) opérant par 

réflexion avec un monochromateur avant, muni d'un détecteur pas à pas (temps 

d'acquisition de 2 secondes par pas). Le rayonnement utilisé pour ces mesures est la 

bande caractéristique Kα1 du cobalt (λ : 1.7889Å). 

 

Tableau A.8 : Effet de différents pré-traitements sur la position de la réflexion 001 des minéraux
argileux (d'après Brindley et Brown, 1980) 
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I.2-3 : Estimation quantitative de la minéralogie  
La diffraction des rayons X se prête mal à la minéralogie quantitative. Cependant, 

elle est mise en œuvre en faisant l'hypothèse suivante : pour une réflexion donnée, 

la quantité de rayonnement diffusé est, en première approximation, proportionnelle à 

la quantité de matière qui en est responsable. La comparaison des hauteurs des pics 

des différents minéraux ainsi que leur intensité relative permet d'apprécier les 

quantités des minéraux respectifs présents dans la préparation. Les résultats sont 

exprimés en % volumique (± 10%), ils sont donc à prendre avec beaucoup de 

précautions.  

 

I.2-3-1 : les phases majeures avant cuisson 

Les résultats de l'estimation quantitative des phases majeures sont présentés dans 

l'annexe 8. Les phases majeures sont le quartz, le feldspath potassique (microcline 

ou orthose observés au microscope pétrographique), le plagioclase et les micas. Une 

incertitude subsiste sur la nature des micas car un pic unique à 10Å est 

caractéristique d'une biotite mais s'il est accompagné d'un pic à 5Å, il est significatif 

de la présence d'un réseau muscovitique. Par conséquent, l'omniprésence de ces 

deux pics dans les diffractogrammes ne permet pas de trancher sur la nature du 

mica. Des observations sur lames pétrographiques ont permis d'apporter des 

informations sur le type de mica présent dans les échantillons. Le pourcentage de 

micas déterminé aux rayons X a été attribué à la biotite ou à la muscovite en fonction 

de sa prédominance dans les échantillons étudiés. Selon cette nomenclature, les 

granites d'Auvergne sont considérés comme des granites à biotite tandis que les 

autres granites sont à muscovite. Le plagioclase identifié par rayons X est un 

plagioclase acide en accord avec les observations effectuées au microscope 

pétrographique et l'analyse chimique sur roche totale qui présente une faible teneur 

en calcium. Le plagioclase sera désigné sous le terme d'albite dans la suite du 

mémoire. Selon les granites étudiés, le quartz varie de 42 à 60%, le feldspath 

potassique de 15 à 30%, l'albite de 6 à 23% et le mica (biotite ou muscovite) de 1 à 

11%. Dans ces compositions minéralogiques, le quartz est sur-estimé et le 

plagioclase sous-estimé par rapport aux compositions minéralogiques de la 

littérature (Lameyre, 1966 ; Couturié, 1977 ; Joubert, 1978 ; Mialhe, 1980). 
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I.2-3-2 : les fines avant cuisson 

Les résultats sont présentés dans l'annexe 8. Ces pourcentages sont exprimés par 

rapport à la roche totale. Les argiles sont identifiées à partir de la fraction 

granulométrique < 2µm. Dans le cas présent, il s'avère que ces fines sont 

essentiellement constituées de quartz et de feldspaths. Le pourcentage global de 

fines s'étend de 5 à 22%. Le pourcentage d'argiles contenues dans ces fines varie 

de 1 à 5% avec une valeur maximale à 10%. Lorsque la kaolinite est présente (14 

roches sur 27), elle ne dépasse pas 4%. 17 spectres montrent la présence d'illite 

avec un maximum de 3%. La montmorillonite est présente dans 14 roches. Elle varie 

de 0.2 à 3% avec une valeur maximale de 9%. Les quartz < 2µm varient de 1 à 8% 

et les feldspaths de 0.7 à 9%. L'état de division du quartz et des feldspaths est un 

paramètre important dans la fabrication des céramiques car ils peuvent influencer la 

rapidité des réactions. En effet, les feldspaths en présence de quartz se déstabilisent 

et forment un liquide silicaté par augmentation de la température (voir partie B). Les 

réactions de fusion partielle dans ce type de produits se font d'autant plus 

rapidement que les minéraux "initiateurs" sont de petite taille. 

 

I.2-3-3 : conclusion sur la minéralogie de la matière première 

La détermination des phases majeures et des argiles permet d'obtenir la minéralogie 

totale des poudres avant cuisson. Mais, la somme des pourcentages minéralogiques 

estimés n'est pas égale à 100. Cette différence pourrait être due à certaines poudres 

qui diffractent plus que d'autres ou à la présence de phases en trop faible quantité 

pour être détectées aux rayons X. Par exemple, les observations au microscope 

pétrographique révèlent la présence d'opaques ou de tourmalines dans certaines 

roches qui n'a pas été mise en évidence par diffraction X. Cette particularité est 

notée "% Mx indéterminé" dans l'annexe 8. La plupart des poudres sont concernées 

par ce problème et le pourcentage le plus élevé est de 15%. Deux roches (Alt21 et 

3I-31) contenaient 3% de chlorite. Cette spécificité pouvait conduire le traitement 

statistique à isoler ces roches. Pour parer à cette éventualité, le pourcentage de 

chlorite a été intégré au "% Mx indéterminé". 

 

I.2-3-4 : les phases minéralogiques après cuisson 

L'estimation du pourcentage des phases minérales après cuisson à 1050°C pendant 

3 heures est reportée dans le tableau de l'annexe 14 "Propriétés des éprouvettes 

après cuisson à 1050°C". Les phases phylliteuses (argiles, micas) ont disparu, le 
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quartz et les feldspaths sont encore présents. Le quartz varie de 31 à 64% sauf pour 

deux échantillons où les estimations de quartz sont anormalement élevées (Maurs 

avec 88% et Lus avec 79%). Les feldspaths (feldspath potassique et plagioclase) 

varient de 4 à 13% et enregistrent une forte baisse par rapport à la composition 

minéralogique initiale de la roche. La somme de ces pourcentages n'est pas égale à 

100. La différence peut être attribuée à la formation de la phase vitreuse comme le 

suggère l'apparition d'une bosse sur les diffractogrammes X caractéristique de la 

présence d'un corps amorphe ou vitreux. La phase vitreuse varierait de 29 à 65% 

sauf pour deux échantillons où les estimations sont beaucoup plus faibles (Maurs 

avec 4% et Lus avec 15%). Après cuisson à 1175°C pendant 3 heures, les 

feldspaths ont totalement disparu (tableau de l'annexe 19 : Propriétés des 

éprouvettes après cuisson à 1175°C). Seul, le quartz subsiste et son pourcentage 

varie de 26 à 62%. Le défaut de bouclage est attribué à la présence de verre. Son 

pourcentage estimé varie de 37 à 73%. 

 

Quartz 

FK Ab

5050 

50

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Figure A.13 : Estimations minéralogiques des roches initiales
présentées dans le diagramme quartz-feldspath potassique-
albite issu du diagramme de phase SiO2-NaAlSiO4-KAlSiO4
(Schairer, 1950). 

 

 

Les estimations des pourcentages minéralogiques des roches initiales sont reportées 

dans le diagramme quartz, feldspath potassique, albite (Figure A.13) issu du 

diagramme de phase SiO2-NaAlSiO4-KAlSiO4 (Schairer, 1950). Elles sont toutes 

situées dans le champ de stabilité du quartz. Par conséquent, si l'équilibre était 
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atteint après cuisson à 1050°C et 1175°C, les deux seules phases attendues 

devraient être du quartz résiduel et un liquide formé par la déstabilisation des 

feldspaths avec la participation du quartz (voir partie B). Les estimations 

minéralogiques déterminées après 3 heures de cuisson à 1050°C ne sont pas en 

accord avec ces prévisions car des feldspaths sont encore présents ce qui suggère 

que l'équilibre n'est pas atteint. Ces observations sont probablement attribuables à 

un problème cinétique lors de la déstabilisation des feldspaths. En revanche, la 

composition minéralogique estimée après 3 heures à 1175°C montre que l'équilibre 

est atteint : en effet, seul du quartz résiduel est encore présent. 

 

 
 

II. Propriétés physiques 
 

II.1- Détermination de la couleur 
La spectrométrie dans le domaine UV-visible (200-400 ; 400-800 nm) est réalisée sur 

les poudres avant cuisson et sur les échantillons cuits à 1050°C et 1175°C afin de 

déterminer leur couleur initiale et son évolution avec la température. 

 

II.1-1 : Principe 
Deux modes de mesure sont utilisés en spectrométrie optique : (1) la mesure en 

mode transmission lorsque le matériau est transparent aux rayonnements (liquide, 

cas des solutions de cobaltihexamine pour la détermination de la CEC, voir Chap. 

A.III, § I.1-4-2) et (2) la mesure en mode réflexion spéculaire (échantillon massif) ou 

diffuse (poudre) lorsque l'échantillon est opaque aux radiations.  

La spectrométrie optique consiste à mesurer, à chaque longueur d'onde, l'intensité 

de la lumière (photons) d'une source à spectre continu, d'abord sans absorbant (Iréf.) 

puis après interposition avec l'absorbant à étudier (Iéch.). La représentation de 

l'évolution du rapport (Iréf./Iéch.) versus λ (longueur d'onde) est appelée spectre 

d'absorption. Dans cette représentation, l'énergie peut être exprimée en unité 

d'absorbance [log (Iréf./Iéch.)] ou en unité de transmission [(log (Iéch./Iréf.)]. 

Le spectre d'absorption en réflexion diffuse est composé: (1) de bandes d'absorption 

liées à des phénomènes d'absorption sélective des photons en relation surtout avec 

la cristallochimie du matériau (impuretés, défauts, lacune, …) et (2) d'un continuum 

d'absorption dû à des phénomènes complexes de réflexion, diffraction, dispersion du 
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rayonnement liés surtout aux propriétés morphométriques et texturales du matériau. 

Ces caractéristiques peuvent aussi être en relation avec les propriétés 

cristallochimiques du solide considéré. 

 

II.1-2 : Les phénomènes d'absorbance 
En spectrométrie UV-visible, cinq phénomènes principaux sont à l'origine de 

l'absorption des photons (Rossman, 1988; Vaughan, 1990; Manceau, 1990) : 

1- la présence d'impuretés d'ions métalliques : Cr3+, Fe2+, Fe3+, Mn2+, Mn3+, Ti3+, Ti4+, 

Ni+, Cu2+ ; 

2- les phénomènes de transfert de charges ligand→métal, métal→métal ; 

3- les bandes interdites (transitions électroniques entre le sommet de la bande de 

valence et le fond de la bande de conduction, surtout observées dans les minéraux 

sulfurés) ; 

4- les centres colorés liés à l'existence de défauts électroniques (ex : couleurs jaune, 

pourpre ou bleu de la fluorite) ;  

5- les phénomènes d'optique physique. 

Dans le cadre de cette étude, le fer et le titane sont les principaux éléments 

susceptibles de présenter des bandes d'absorption, suivant les phénomènes 1 et 2 

dans le domaine spectral considéré. Le fer est aussi le principal facteur de coloration 

des silicates. 

 

II.1-3 : Conditions expérimentales 
Les spectres optiques sont réalisés au L.E.M. sur un spectromètre double faisceau 

(Shimadzu, modèle UV 2100), en mode réflexion diffuse sur des poudres faiblement 

pressées (couche d'épaisseur 2mm), dans le visible et l'ultraviolet (800-200 nm). Le 

spectromètre équipé d'une sphère d'intégration de 60 mm de diamètre dont la 

surface intérieure est recouverte de BaSO4, collecte et concentre la lumière diffusée 

par l'échantillon et la renvoie de façon égale sur le détecteur situé sous la sphère. La 

substance standard de référence est un sulfate de baryum anhydre fourni par la 

société Shimadzu (Japon). Afin d'éliminer les phénomènes de réflexion spéculaire, 

l'angle d'incidence du rayonnement est de 8° par rapport à la surface de l'échantillon. 

La taille du faisceau intercepté par la surface de l'échantillon est d'environ 15 mm2. 

La vitesse de balayage en longueur d'onde est lente (50 nm/mn). La résolution 

spectrale est de 0.1 nm. Les mesures sont exprimées en unité d'absorbance (-log 
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(Réch/Rréf) où Réch est l'intensité diffusée de l'échantillon et Rréf celle du BaSO4 utilisé 

comme référence. 

En général, les poudres utilisées pour la détermination de la couleur avant cuisson 

sont issues d'un broyage poussé au broyeur annulaire en tungstène (voir Chapitre 

A.II, § II). Pour la détermination de la couleur après cuissons, des fragments de 

cylindres cuits (partie interne et externe) sont prélevés (1g) puis broyés au broyeur 

annulaire pendant 10 secondes. Par manque de matière première, les analyses de 

couleur sont réalisées à partir de fragments de demi-éprouvettes qui ont 

préalablement été saturées dans l'eau pendant 24h pour la détermination de la 

densité et de la porosité puis séchés pendant 24h à 100°C (voir les annexes 6 et 7). 

Il est important de souligner que 9 demi-éprouvettes sur 27 cuites à 1175°C puis 

saturées dans l'eau pendant 24h présentent des différences de masse avant et après 

saturation dans l'eau. Si ces différences sont attribuables à une altération due à l'eau 

(néoformation de minéraux par exemple) alors il sera plus délicat d'établir des 

relations directes entre la mesure de la couleur et la température. 

 

II.1-4 : Normes de calcul et résultats 
Il existe plusieurs manières de mesurer la couleur de poudres : qualitativement, par 

comparaison directe avec des nuanciers ou quantitativement, par mesures 

spectrométriques en réflexion diffuse à trois longueurs d'onde différentes. 

La couleur présente un caractère tridimensionnel utilisé dans sa classification : (1) la 

clarté ou luminance ou brillance ; (2) la tonalité chromatique qui correspond à la 

longueur d'onde dominante ; (3) la saturation qui représente la proportion de couleur 

chromatiquement pure contenue dans la sensation totale. 

En 1931, la Commission Internationale de l'Eclairage (CIE) a proposé un système de 

détermination des composantes trichromatiques spectrales à partir des résultats de 

Maxwell (1860) sur l'égalisation d'un mélange additif de rayonnements 

monochromatiques avec un neutre. Ces déterminations se font à partir de 

l'établissement de trois primaires monochromatiques (X, Y, Z) de longueur d'onde 

respective 435.8 (bleu), 546.1 (vert) et 700 nm (rouge) pour lesquelles la CIE a fixé 

les valeurs numériques des fonctions colorimétriques. Un observateur colorimétrique 

de référence a ainsi été défini. Cependant, il faut rappeler que les conditions d'emploi 

du système CIE sont relatives à un champ visuel initialement de 2° puis étendu à 10° 

pour lequel la vision des couleurs est essentiellement due aux cellules à cônes. 
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En 1977, Robertson a édité une nouvelle norme CIELAB qui permet de représenter 

numériquement outre les coordonnées trichromatiques, la couleur et la saturation. 

Trois paramètres sont définis : L* est le paramètre correspondant au caractère blanc-

noir ; a*, le paramètre correspondant au caractère rouge-vert et b*, le paramètre 

correspondant au caractère bleu-jaune. Ils permettent de placer l'échantillon dans un 

diagramme en trois dimensions (Figure A.14). La blancheur, l'indice de jaune et la 

différence entre l'échantillon et un blanc pur sont respectivement représentés par les 

paramètres suivants: IB, IJ, et Eab*. 

 

a* (rouge)

b* (jaune)L*=100 (blanc)

L*=0 (noir) -a* (vert) 

-b* (bleu)

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure A.14 : Diagramme L*a*b* de la norme CIElab.  

Les coordonnées trichromatiques et les paramètres CIELAB se calculent à partir de 

mesures exprimées en pourcentage de transmittance (T%). Aussi, les trois valeurs 

exprimées en unité d'absorbance (Abs) et mesurées sur les spectres aux longueurs 

d'ondes correspondantes (770, 570, 458 nm) sont converties en % de transmittance 

par la formule suivante : Abs= log(1/T%) ⇒ T(%)=(1/10Abs)*100. Les différents 

paramètres sont alors calculés à partir des formules de la figure A.15. 

Les paramètres CIElab, Eab*, les indices de blanc et de jaune des poudres avant 

cuisson sont présentés dans l'annexe 8. D'une façon générale, les poudres sont 

plutôt de couleur claire (87%<L*<92%) avec une tendance rouge (a* majoritairement 

positif, -1.7%<a*<7%, avec une valeur maximale à 14%), plus ou moins jaune 

(2%<b*<7.6% avec 3 valeurs plus élevées 11%<b*<14.6%). Les poudres après 

cuisson à 1050°C (annexe 14) deviennent plus foncées (75%<L*<83%), rouges (-

0.16%<a*<8% en moyenne avec 3 valeurs plus élevées 12%<a*<20%) et la 

tendance vers le jaune s'estompe (b*max≤9%). Les résultats sur les poudres cuites à 

1175°C sont présentés en annexe 19. La luminance n'évolue pas entre la cuisson à 

1050°C et 1175°C (76%<L*<85%) et les caractères rouge (-0.48%<a*<4% avec une 

valeur maximale à 8%) et jaune (b*max<2.6%) diminuent.  
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II.2- Mesures de la surface
Ces mesures sont effectuée

de la totalité de la surface 

surface des pores ouverts. 

d'adsorption d'azote à 77K. 

été effectués par M. Pelletie

 

II.2-1 : Principe 
Il est basé sur la mesure, d

(77K), de la quantité d'azo

fonction de la pression re

adsorbées. P0 est la pressio

équilibre avec sa phase con

reprises ici, le lecteur intér

Bardot (1998).  
Coordonnées chromatiques 

X= 0.98041*valeur du filtre rouge (% T770 nm)

Y= valeur du filtre vert (% T570 nm) 

Z= 1.18103*valeur du filtre bleu (%T458 nm) 
Paramètres CIElab (L*, a*, b*) 
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Indice de Blanc (IB) 
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 entre le blanc pur et un échantillon (Eab*) 
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A.15 : Formules des paramètres de couleur 

 

 

 spécifique et de la microporosité 
s sur les poudres avant cuisson afin de déterminer l'aire 

développée par les particules de la poudre, y compris la 

Cette analyse est réalisée par volumétrie point par point 

Les mesures ainsi que le dépouillement des données ont 

r (L.E.M.). 

ans une enceinte sous vide et à température constante 

te (Va) adsorbée à la surface de particules solides en 

lative du gaz (P/P0) en équilibre avec les molécules 

n de saturation du gaz, c'est à dire la pression du gaz en 

densée (azote liquide). Les bases théoriques ne sont pas 

essé peut se référer à Michot (1990), Villiéras (1992), 
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II.2-2 : Conditions expérimentales 
Une quantité connue de poudre est introduite dans une ampoule à vide. Après 

dégazage de l'échantillon à 120°C pendant 18h sous un vide de 0.0133 Pa, 

l'ampoule est placée dans un thermostat à 77K. Le volume mort (volume du porte-

échantillon non occupé par l'échantillon lui-même) est déterminé à l'aide de l'hélium 

qui ne s'adsorbe pas à la surface de l'échantillon. L'isotherme est déterminée par 

l'introduction séquentielle de quantités connues de gaz dans l'ampoule. A chaque 

étape, l'adsorption d'azote par la poudre se produit et la pression chute jusqu'à ce 

que la phase adsorbée et le gaz soient à l'équilibre. Lorsque l'équilibre est atteint, la 

quantité d'azote adsorbée est déterminée par différence entre la quantité de gaz 

introduite initialement et celle restant effectivement gazeuse. Ces mesures 

successives de quantités adsorbées et de pression d'équilibre permettent de 

construire l'isotherme d'adsorption. Cette opération peut se renouveler jusqu'à une 

pression partielle voisine de 0.98.  

 

 

II.2-3 : Interprétation d'une isotherme d'adsorption 
Au cours de l'introduction progressive des molécules d'adsorbat, les premiers sites à 

être statistiquement occupés sont les sites les plus énergétiques vis-à-vis de 

l'adsorbat. Les micropores sont considérés comme très énergétiques et sont donc 

parmi les premiers à être remplis. Lorsque la pression d'équilibre de l'adsorbat 

augmente, les sites les moins énergétiques se remplissent à leur tour et les 

molécules d'adsorbat se fixent à la surface des particules de poudre pour former une 

monocouche. Puis, l'adsorbant peut être recouvert de plusieurs couches d'adsorbat 

(domaine de la multicouche). Pour des pressions d'équilibre supérieures, il y a 

condensation capillaire et remplissage des mésopores. L'isotherme se construit alors 

comme représenté sur les figures A.16 et A.17. 
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Figure A.16 : Représentation schématique de l’adsorption d’un gaz sur un solide. 
Les domaines A, B et C correspondent aux isothermes figure 6.3 (d'après Sauzéat, 1998).

Figure A.17: Représentation des isothermes d’adsorption 
des domaines A, B et C (ces domaines sont définis figure 6.2) 

(d'après Sauzéat, 1998). 

 

II.2-4 : Calcul de la surface spécifique par la méthode BET 
La surface spécifique S d'un échantillon peut être obtenue par la méthode B.E.T. 

(Brunauer, Emmett et Teller, 1938). Elle consiste à modéliser la portion de 

l'isotherme qui correspond à la fin de l'adsorption de la première couche 

(0.05<P/P0<0.2) et ainsi déterminer le volume statistique Vm nécessaire pour 

recouvrir la surface des particules d'une monocouche. L'établissement de l'équation 

BET repose sur les hypothèses suivantes : la surface est homogène, les liaisons 

latérales sont nulles, la n+1ième couche peut commencer à se former avant la 

complétion de la nième couche, et à partir de la deuxième couche, les énergies 

d'adsorption pour chaque couche sont identiques à l'énergie de liquéfaction de 

l'adsorbat. La linéarisation de l'isotherme BET est donnée par l'équation suivante : 

CV
1

P
P

CV
1C

P)(PV
P

m0m0 ×
+×

×
−=

−×
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Avec V : volume adsorbé à la pression relative (P/P0) 

 Vm  : volume adsorbé à la monocouche 

 C : constante énergétique, fonction exponentielle de l'énergie d'adsorption de la première couche 

adsorbée, qui traduit l'affinité de la surface pour l'adsorbat. 

 

En traçant P)(PV
P

0 −×
en fonction de 

0P
P  (figure A.18), la pente de la droite et 

l'ordonnée à l'origine donnent accès à Vm et C.  

 

0 0.2 P/P0

P/(V*(P0-P)) 

1/Vm*C 

Pente= (C-1)/Vm*C 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure A.18 : Droite BET 

 

Le volume adsorbé à la monocouche Vm est proportionnel à la surface spécifique S 

de la poudre. Le coefficient de proportionnalité est calculé à partir de l'encombrement 

statistique σ de la molécule d'adsorbat sur la surface dans un état adsorbé compact. 

Le calcul nécessite donc la connaissance de σ, supposé constant quel que soit le 

solide analysé. Dans le cas général, on a : 

18-ma 10σ22415
V

m
NS ×××=  

Avec S : surface spécifique (m2/g), Na : le nombre d'Avogadro (6.023*1023 mol-1), m : 

masse de l'échantillon (g), Vm : volume adsorbé à la monocouche (cm3), σ =0.162 

nm2 (dans le cas de l'azote), "22415" est le volume molaire d'un gaz parfait en cm3 

(conditions TPN). Si on exprime Vm en cm3/g, alors :  

( )
m
V4.37S m×=  

La précision relative est de 5%. Les surfaces spécifiques présentées en annexe 8 

(Sspé) varient de 1.3 à 4.5 m2/g avec une valeur maximale de 8.0 m2/g. 
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II.2-5 : Evaluation de la microporosité 
Les micropores sont les pores dont le diamètre est compris entre 0 et 20Å. Le 

remplissage des micropores est réalisé à faible, voire très faible pression relative 

(P/P0) et recouvre le domaine de l'adsorption sur les surfaces externes. Afin de 

séparer les deux phénomènes, l'isotherme expérimentale est comparée à une 

isotherme de référence obtenue sur un absorbant non poreux (méthode du t-plot de 

De Boer et al., 1965). Cette méthode consiste à porter les quantités adsorbées par la 

poudre à caractériser en fonction de l'épaisseur statique t (Å) de la couche qui serait 

adsorbée par l'échantillon de référence pour une même pression relative. Le principe 

est illustré sur la figure A.19.  

Si le solide est non poreux, la 

courbe obtenue est une droite 

passant par l'origine et la 

pente est proportionnelle à la 

surface spécifique de 

l'absorbant. C'est une autre 

méthode de détermination de 

la surface spécifique. Lorsque 

le solide analysé est 

microporeux, on observe deux droites dans les cas favorables. La première passe 

par l'origine et sa pente doit être proche de la surface totale obtenue par la méthode 

BET. Lorsque l'adsorption dans les micropores est terminée, l'adsorption continue 

sur la surface non poreuse du solide et on observe une seconde droite. La droite du 

solide poreux est donc décalée de l'origine d'une valeur correspondant au volume 

des micropores. L'extrapolation de la seconde droite à l'origine donne donc le volume 

du gaz condensé dans les micropores.  

t 

Vads

Solide non poreux 

Surface totale

Surface totale 

Solide poreux

Surface hors micropores

Volume 
microporeux 

Figure A.19 : Droite t-plot 

La relation entre les pentes observées sur les t-plot et les surfaces correspondantes 

est basée sur l'épaisseur d'une couche d'azote de 3.54Å. 

⎟
⎠
⎞⎜

⎝
⎛×= t

V15.47S ads  

Les surfaces développées par les micropores (Sµpores) sont présentées dans le 

tableau de l'annexe 8. La moitié des poudres étudiées possèdent de la microporosité 

dont la surface équivalente varie de 0.035 à 1.2 m2/g avec une valeur maximale de 

3.4 m2/g.  
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II.3- Détermination du volume de poudres tassées 
Cette mesure permet d'approcher la compaction optimale des poudres sèches qui 

servent à la compaction. 14.75 g de chaque poudre (quantité utilisée pour la 

compaction de la poudre humidifiée) séchée pendant 24h à 100°C est versée dans 

une éprouvette graduée. La poudre est tassée en tapant 10 fois l'éprouvette sur la 

paillasse de laboratoire. Une première lecture du volume est faite. Puis, la poudre est 

à nouveau tassée jusqu'à ce que le volume lu soit constant. Le tassement a chassé 

une partie de l'air contenue dans la poudre et le volume résultant correspond à 

l'optimisation de l'arrangement des particules et des vides au sein de l'échantillon. La 

compaction optimale dépend de la finesse de la poudre, de sa distribution 

granulométrique et de la forme de ses particules. Les résultats sont présentés dans 

le tableau de l'annexe 9-partie A. Selon les échantillons, 14.75 g de poudre 

correspond à un "volume après 10 tassements" qui varie de 12 à 17 cm3 et à un 

volume constant qui s'étend de 9 à 12 cm3. 

 

 

II.4- Granulométrie des poudres 
La mesure de la distribution granulométrique des poudres utilisées pour les 

compactions est réalisée par diffraction laser avec le granulomètre Malvern 

Mastersizer qui analyse des particules de taille comprise entre 0.1 et 600 µm. 

 

II.4-1 : Principe et fonctionnement 
La méthode repose sur la théorie de la diffraction de Fraunhofer qui intervient quand 

le diamètre des particules est supérieur à cinq fois la longueur d'onde du faisceau 

incident. Pour les faibles tailles, il faut tenir compte des phénomènes de diffusion et 

de réfraction du faisceau incident (théorie de Mie). Les particules introduites dans la 

cellule de mesure sont éclairées par un faisceau laser produit par une source hélium-

néon (λ=630 nm) et diffractent cette lumière selon un angle θ à peu près inversement 

proportionnel à leur diamètre d : sinθ=1.22λ/d (dans le cas de sphères lisses). Les 

faisceaux diffractés et transmis sont collectés par une lentille et focalisés sur un 

détecteur placé dans le plan focal de cette dernière. Le détecteur est constitué de 32 

photodiodes disposées sur des arcs de cercle concentriques déterminant 32 classes 

de taille. Connaissant la quantité de lumière diffractée et l'angle suivant lequel cette 

lumière est reçue, on peut alors calculer la distribution en taille des particules.  

 

-83- 



____________Traitement statistique des propriétés de poudres granitiques compactées-Chapitre A.III 

II.4-2 : Conditions expérimentales et résultats 

Les suspensions sont réalisées à l'aide de quelques mg de poudre (≈ 50 mg) 

dispersés dans un litre d'eau ultra-pure par agitation et à l'aide d'ultrasons. Au bout 

d'une minute, les ultrasons sont arrêtés et la mesure est effectuée. Les distributions 

granulométriques obtenues sont caractérisées à partir de trois diamètres : d90, d50 et 

d10 pour lesquels 90, 50 et 10% (en volume) des particules sont inférieures à ces 

diamètres. Les résultats sont présentés en annexe 9-partie A. Le d10 varie de 1.54 à 

5.45 µm, d50 de 7.94 à 50.43 µm et le d90 de 50.25 à 218.00 µm. 

 

 

II.5- Interaction eau-poudre 
Différentes observations sont effectuées concernant la réaction de la poudre au 

contact de l'eau pour fabriquer la pâte, puis au moment des compactions des 

poudres humidifiées. L'origine des réactions observées est peut être à rechercher 

dans la nature de l'argile contenue dans les échantillons. Ces observations sont 

transcrites en données numériques afin d'être prises en compte dans le traitement 

statistique et elles concernent les deux séries de compaction destinées à la cuisson. 

Les résultats obtenus sur les éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C sont 

présentés dans le tableau "Propriétés avant cuisson" de l'annexe 9-partie B et ceux 

des éprouvettes cuites à 1175°C en partie C. 

 

II.5-1 : Observations après le mélangeur 
Dans la présente étude, une "pâte" est fabriquée par mélange de 14.75g de poudre 

avec 2.2 ml d'eau. Ce mélange est obtenu à l'aide d'un mélangeur de poudre (type 

Spex Mill) à mouvement rotatif et diagonal engendrant un mouvement 

tridimensionnel (ou à mouvements oscillatoires à 3 D) pendant 3 minutes. Ce 

mélange provoque des réactions différentes selon les poudres. Le mélange peut être 

boueux, présenter des billes à la partie supérieure de la poudre humidifiée ou une 

hétérogénéité d'humidification (une partie de la poudre est humidifiée, l'autre non). 

Le tableau A.9 récapitule les différents types de réactions et le code adopté pour 

l'analyse statistique. 44% des poudres humidifiées destinées à la compaction avant 

cuisson à 1050°C ne montrent aucune réaction particulière (37% pour 1175°C), 33% 

sont boueuses (30% pour 1175°C), 4% présentent de la boue et des billes dans les 

deux séries, 15% possèdent des billes (30% pour 1175°C) et 4% des poudres 

humidifiées destinées à la cuisson à 1050°C ont une hétérogénéité d'humidification. 
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Seules, 44% des poudres humidifiées présentent la même réaction dans les deux 

séries de compaction. Ce résultat peut être lié à un problème de représentativité de 

l'échantillon lors du prélèvement des poudres ou à un manque d'objectivité lors de 

l'observation. 
Tableau A.9 : Observations après le mélangeur 

Observations après le mélangeur Code

Aucune observation notable 0 

Boue 1 

Boue + billes 2 

Billes 3 

Hétérogénéité d'humidification 4 

 

II.5-2 : "Démottage" de la poudre humidifiée 
Pour être transvaser dans le moule de compaction, la poudre humidifiée est ensuite 

reprise à la spatule. La poudre reste sous forme de gros paquets et elle paraît 

trempée : "elle se démotte mal à très mal". Elle est saturée en eau. La poudre 

présente encore dans sa masse des paquets plus ou moins compactés : "elle se 

démotte assez bien". La poudre humide ne présente pas d'agglomérats et elle paraît 

sèche : "elle se démotte bien à très bien". Le tableau A.10 récapitule les différents 

comportements et le code adopté pour l'analyse statistique. 15% des poudres 

humidifiées (1050°C) se "démottent" mal (11% pour 1175°C), 30% se "démottent" 

assez bien (19% pour 1175°C) et 55% se "démottent" bien (contre 70% pour 

1175°C). Seules, 63% des poudres humidifiées présentent le même comportement 

dans les deux séries de compaction.  
Tableau A.10 : Observations après le démottage 

Démottage Code

Se démotte mal à très mal 1 

Se démotte assez bien 2 

Se démotte bien 3 

 

II.5-3 : Présence d'eau après la compaction 
Le programme de compaction exécuté, les deux pistons sont retirés (Chap. A.II, § 

III.1). Dans certains cas, de l'eau est présente au niveau des surfaces basales 

(surtout la surface supérieure) du cylindre de poudre compactée, le long des tiges et 

des extrémités des pistons. Cette présence d'eau surtout à la surface supérieure de 

l'éprouvette pourrait être le signe que le drainage est meilleur en partie basse de 
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l'éprouvette et pourrait expliquer une éventuelle hétérogénéité de compaction entre 

le haut et le bas de l'éprouvette. Le code utilisé pour cette observation est donné 

dans le tableau A.11. 74% des poudres compactées destinées à la cuisson à 1050°C 

n'ont pas d'eau à la fin de la compaction (81% pour 1175°C) et 78% des poudres 

compactées présentent la même observation entre les deux séries de compaction. 
Tableau A.11 : Observations après compaction 

Eau après compaction? Code

Pas d'eau  0 

Eau 1 

 

 

II.6- Données fournies par le capteur de déplacement lors de la compaction 
Lors de la compaction des trois séries (1050°C, 1175°C, compactions pour mesurer 

les propriétés mécaniques avant cuisson), un capteur de déplacement est installé 

afin d'enregistrer le déplacement du plateau supérieur de la presse sur le piston 

supérieur du moule en fonction de la force exercée par la presse (Chap. A.II, §III.1). 

A titre d'exemple, les courbes de compactage des poudres destinées à la cuisson à 

1050°C sont reportées sur le graphe Force=f(Déplacement) dans l'annexe 10. La 

vaste gamme des déplacements pour une même force appliquée atteste d'un 

comportement très différent des mélanges poudre-eau lors de la compaction. Le 

déplacement est d'autant plus grand que la force appliquée est importante. Certains 

mélanges poudre-eau ont un comportement similaire lors de la compaction (ex. Alt 

20, 21, 22 et Maurs). Les oscillations autour de la force imposée par le programme 

sont dues au mauvais asservissement de la presse utilisée. La variabilité du 

déplacement est 2 fois plus importante à 3 kN (716 à 1748 µm) qu'à 1.5 kN (251 à 

682 µm). Par conséquent, la première valeur du déplacement à 3 kN est prise en 

compte pour le traitement statistique. Ces valeurs ont été pointées pour tous les 

échantillons de toutes les séries de compaction (éprouvettes destinées aux 

propriétés mécaniques avant cuisson, éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C 

et à 1175°C) et sont respectivement présentées dans l'annexe 9-parties A (noté 

YEchSecs), B et C (noté Y). Les déplacements sont ≤ 1.5 mm. Les éprouvettes 

fabriquées pour la détermination des propriétés mécaniques avant cuisson ont des 

déplacements de capteur qui varient de 610 à 927 µm. Le déplacement du capteur 

pour les éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C varie de 706 à 1672 µm et 
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pour les éprouvettes destinées à cuire à 1175°C de 759 à 1481 µm. Le capteur 

n'enregistre les déplacements qu'à partir de 1 KN de force exercée. 

 

 

II.7- Dimensions des éprouvettes (hauteur, diamètre) 
 

II.7-1 : Eprouvettes humides et sèches 
Généralement, 6 hauteurs et diamètres sont mesurés au pied à coulisse à lecture 

digitale sur les éprouvettes humides puis sèches (24h à 100°C) selon le schéma de 

la figure A.20.  

Ø1 bas 

Ø1 médium 

Ø1 haut 

¼ tour
Ø2 bas 

Ø2 médium 

Ø2 haut 

H1 H2 H3 H1 H2 H3

¼ tour

Figure A.20 : Schéma de mesure sur les éprouvettes humides, sèches et cuites à 1050°C

 

Cette opération est effectuée sur les éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C et 

sur celles destinées à la cuisson à 1175°C. Les annexes 11 et 12 fournissent 

respectivement les valeurs brutes des hauteurs et diamètres des éprouvettes 

humides puis sèches destinées à la cuisson de 1050°C et à 1175°C, les moyennes, 

les écart-types moyens ainsi que le pourcentage d'erreur.  

Ces hauteurs moyennes et ces diamètres moyens sont présentés dans l'annexe 9 

(partie B et C) et servent pour tous les calculs suivants : volume, densité apparente, 

estimation de la porosité ouverte sur les éprouvettes sèches, variation 

dimensionnelle et volumique, variation de la densité apparente. Sur les éprouvettes 

destinées à la cuisson à 1050°C, le diamètre moyen humide varie de 23.00 à 23.15 
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mm, le diamètre sec de 23.1 à 23.2 mm, la hauteur moyenne humide s'étend de 18.2 

à 21.4 mm et la hauteur sèche de 18.20 à 21.55 mm. Pour les éprouvettes destinées 

à la cuisson à 1175°C, le diamètre moyen humide varie de 22.9 à 23.2 mm, le 

diamètre sec de 23.1 à 23.2 mm, la hauteur moyenne humide s'étend de 18.4 à 21.4 

mm et la hauteur sèche de 18.2 à 21.4 mm. 

 

II.7-2 : Eprouvettes cuites à 1050°C  
Comme l'indique le schéma de l'annexe 6, les éprouvettes sont couchées pendant la 

cuisson à 1050°C. L'observation des éprouvettes après cuisson ne révèle pas de 

déformation du cylindre causé par un fluage dû au développement d'une phase 

liquide. Par conséquent, les mesures des diamètres et des hauteurs sur les 

éprouvettes cuites à 1050°C se font exactement de la même manière que sur les 

éprouvettes humides ou sèches (voir le schéma de la figure A.20). L'annexe 15 

présente les 6 hauteurs et diamètres mesurés sur les éprouvettes cuites, les 

moyennes, les écart-types moyens ainsi que le pourcentage d'erreur. Ces hauteurs 

moyennes et ces diamètres moyens sont reportés dans le tableau de l'annexe 14 et 

servent pour tous les calculs suivants : volume, densité apparente, variation 

dimensionnelle et volumique, variation de la densité apparente. Le diamètre moyen 

après cuisson varie de 21.4 à 23.2 mm et la hauteur cuite de 18.0 à 20.9 mm. 

 

II.7-3 : Eprouvettes cuites à 1175°C  
Les éprouvettes sont couchées lors de la cuisson. Après cuisson, elles présentent un 

fluage horizontal probablement provoqué par le développement de la phase liquide 

plus ou moins important et/ou la chute de la viscosité de la phase liquide. De plus, la 

plupart des éprouvettes sont collées au support. Par conséquent, les mesures sur 

ces éprouvettes se font selon un schéma différent (figure A.21) que pour les 

éprouvettes humides, sèches et cuites à 1050°C. Les quelques éprouvettes qui 

n'étaient pas collées au support (donc à priori non déformées) après la cuisson sont 

mesurées selon le schéma de la figure A.20. Le dessin expliquant la mesure des 

hauteurs présente des différences de hauteurs exagérées. Cependant, la hauteur H2 

peut effectivement être la plus élevée car la prise de cette mesure se situe au plus 

fort de l'étalement de l'éprouvette ; d'où la nécessité de moyenner les mesures. 

L'annexe 20 présente les diamètres et les hauteurs mesurés sur les éprouvettes 

cuites, les moyennes, les écart-types moyens ainsi que le pourcentage d'erreur. Ces 

hauteurs et diamètres moyens sont reportés dans le tableau de l'annexe 19 et 
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servent pour le calcul de la variation dimensionnelle (hauteur, diamètre) après 

cuisson. Le diamètre moyen après cuisson varie de 20.7 à 23.2 mm et la hauteur 

cuite de 17.6 à 20.1 mm. 

∅Bas

∅Haut

∅médium

H2 

H1 

H3 
H4 

Mesure des diamètres Mesures des hauteurs 

Figure A.21 : Schéma de mesure sur les éprouvettes cuites à 1175°C 

 

 

II.8- Calculs des volumes des éprouvettes 

A partir de la moyenne des diamètres et des hauteurs mesurés, le volume des 

cylindres de poudres compactées sont calculés par la formule suivante (D, diamètre 

en cm et H, hauteur en cm) : 

Volume (cm3)= ( ) H2
D 2

××π  

Ce calcul est effectué pour connaître le volume des éprouvettes humides, sèches et 

cuites à 1050°C en faisant l'hypothèse que les éprouvettes cuites à 1050°C ont 

conservé leur forme originelle. Les éprouvettes cuites à 1175°C, ayant subi un fluage 

horizontal pendant la cuisson, n'ont pas conservé leur forme initiale et leur volume 

cuit ne peut pas être déterminé par cette méthode. Les volumes des éprouvettes 

humides puis sèches destinées aux cuissons 1050 et 1175°C sont reportées en 

annexe 9 respectivement en partie B et C. En ce qui concerne les éprouvettes 

destinées à la cuisson à 1050°C, le volume humide varie de 7.68 à 8.99 cm3 et le 

volume sec de 7.63 à 9.08 cm3. Pour les éprouvettes destinées à 1175°C, le volume 

humide varie de 7.76 à 9.01 cm3 et le volume sec de 7.65 à 9.03 cm3. Les volumes 

des éprouvettes cuites à 1050°C sont présentés en annexe 14 et varient de 7.13 à 

8.61 cm3. 
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II.9- Calcul de la densité apparente des éprouvettes  
A partir de la masse et des volumes, la densité apparente des éprouvettes humides, 

sèches et cuites à 1050°C est calculée à partir de la formule suivante (masse en g, 

volume en cm3 et densité apparente en g/cm3) : 

Densité Apparente (humide/sèche/cuite)= che/cuit)(humide/sèVolume
che/cuite)(humide/sèMasse  

La comparaison des différentes densités apparentes en fonction de la température 

permettra de quantifier les phénomènes de densification et d'observer leur évolution. 

Ne connaissant pas la masse et le volume des éprouvettes cuites à 1175°C, la 

densité apparente après cuisson ne peut être déterminée à partir de cette méthode 

de calcul. Les densités apparentes des éprouvettes humides puis sèches destinées 

aux cuissons 1050 et 1175°C sont reportées en annexe 9 respectivement en partie B 

et C. En ce qui concerne les éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C, la densité 

apparente humide varie de 1.8 à 2.1 g/cm3 et la densité apparente sèche de 1.6 à 

1.9 g/cm3. Pour les éprouvettes destinées à 1175°C, la densité apparente humide 

varie de 1.8 à 2.1 g/cm3 et la densité apparente sèche de 1.6 à 1.9 g/cm3. Les 

densités apparentes des éprouvettes cuites à 1050°C sont présentées en annexe 14 

et varient de 1.6 à 2.0 g/cm3. 

 

 

II.10- Estimation de la porosité ouverte sur les éprouvettes sèches 
Les conditions de pressage (3kN) laissent supposer que les poudres compactées ont 

systématiquement des pores connectés. La densité réelle des poudres n'ayant pas 

été déterminée par une mesure au pycnomètre à hélium, la porosité ouverte est 

calculée à partir d'une densité moyenne des roches granitiques estimée à 2.65. Pour 

ces deux raisons, le calcul suivant est une estimation de la porosité ouverte des 

éprouvettes sèches. La comparaison des différentes porosités ouvertes en fonction 

de la température permettra de quantifier les phénomènes de densification. Les 

porosités ouvertes des éprouvettes sèches destinées à la cuisson à 1050°C et à 

1175°C sont présentées en annexe 9 (respectivement parties B et C) et varient de 29 

à 40%.  

total

grainstotal

total

vides

Vol
VolVol

Vol
Vol(%)OuvertePorosité −==
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sècheapparenteD
sècheMasse

grainsD
sècheMassegrainsMasse

sècheapparenteD
sècheMasse

(%)OuvertePorosité

≈−
=  

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −= grainsD

sècheapparenteDgrainsD(%)OuvertePorosité  

1002.65
sècheapparenteD2.65(%)OuvertePorosité ×⎟

⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −=  

 

 

II.11- Détermination de la densité apparente, densité réelle et porosité ouverte 
des éprouvettes cuites par saturation dans l'eau. 
Cette méthode d'immersion et de saturation dans l'eau donne accès à la densité de 

la phase solide et à la porosité ouverte des éprouvettes cuites à 1050°C et 1175°C. 

Elle permet également de connaître la densité apparente des éprouvettes. Cette 

dernière n'a pu être obtenue sur les éprouvettes cuites à 1175°C par le calcul des 

volumes (Chap. A.III, § II.9) car leur masse après cuisson n'avait pu être déterminée 

et la plupart des éprouvettes n'avaient pas conservé une forme cylindrique. La 

comparaison des densités apparentes des éprouvettes cuites à 1050°C obtenues à 

partir de cette méthode et par le calcul des volumes (Chap. A.III, § II.9) permet (1) de 

vérifier l'hypothèse que les éprouvettes cuites à 1050°C ont bien conservé une forme 

cylindrique et (2) d'estimer leur porosité fermée.  

 
II.11-1 : Principe 

La méthode consiste dans un premier temps, à vider les pores du matériau en 

soumettant celui-ci à la chaleur, puis au vide. Dans un deuxième temps, le matériau 

est immergé pour que les pores se remplissent d'eau. La pesée du matériau à 

différents stades de la manipulation permet d'accéder au volume absolu (ou volume 

de matière), au volume apparent et au volume des vides. Par calculs, on obtient 

ensuite la porosité du matériau, sa densité apparente et la densité réelle (densité de 

la fraction solide du matériau). 

 

II.11-2 : Conditions expérimentales 
La procédure utilisée est basée sur des normes établies pour la détermination de la 

densité apparente, densité réelle et porosité ouverte des pierres calcaires (NF B 10-

503, Août 1973 et NF XP B 10-601, Novembre 1995). Cependant, les cinq 
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essais/échantillons recommandés par la norme pour moyenner les mesures n'ont pu 

être réalisés ici par manque de matière première. Les dimensions des carottes 

utilisées dans ces essais sont largement inférieures à celles requises par la norme. 

Finalement, tous les essais sont réalisés une seule fois sur une demi-éprouvette (voir 

le schéma des annexes 6 et 7) de poudre granitique compactée d'environ 2 cm de 

hauteur et de rayon.  

Après avoir été mises à l'étuve pendant 24 heures à 100°C, les demi-éprouvettes 

sont pesées. M1 est la masse de l'échantillon sec. Elles sont ensuite placées dans un 

dessiccateur dans lequel un vide de 1600 Pa est maintenu pendant 24 heures afin 

d'éliminer l'air (et l'eau résiduelle) contenus dans leurs pores. Puis, le dessiccateur 

est rempli d'eau exempte de bulles d'air pour immerger les échantillons. Au bout 

d'une heure, une entrée d'air dans le dessiccateur exerce une pression qui permet à 

l'eau de pénétrer dans les pores du solide. Les échantillons sont ainsi saturés et 

maintenus immergés à la pression atmosphérique pendant 48 heures. Après ces 

opérations, certains échantillons sont fissurés, d'autres cassés dans le sens du 

diamètre. La pression exercée lors de l'entrée d'air dans le dessiccateur est 

probablement à l'origine de cette rupture. Seuls les échantillons cuits à 1050°C 

présentent ces problèmes de fissuration et de rupture. Puis, la masse des demi-

éprouvettes saturées est alors déterminée par pesée hydrostatique. M2 est la masse 

de l'échantillon saturé d'eau dans l'eau. Enfin, après avoir essuyé l'échantillon avec 

un tissu humide, non absorbant, ce dernier est à nouveau pesé. M3 est la masse de 

l'échantillon saturé d'eau dans l'air. L'immersion et la saturation des demi-

éprouvettes ont été effectuées au LAEGO (ENSG, Nancy) et les pesées au L.E.M. 

avec une balance précise au 1/10 000ème de g près compte tenu de la petite taille 

des échantillons. La lecture des pesées s'est faite au 1/1000 de g près. La rupture de 

certains échantillons cuits à 1050°C sous la pression nécessite une nouvelle pesée 

après étuvage à 100°C pendant 36 heures. M1b est la masse de l'échantillon sec. Par 

souci d'homogénéité, toutes les demi-éprouvettes (1050 et 1175°C) sont de nouveau 

pesées.  

 

II.11-3 : Calculs 
Les pesées précédentes ont permis de déterminer : 

- M1b : masse de la demi-éprouvette sèche dans l'air (matière + air dans les pores) 

- M2 : masse de la demi-éprouvette saturée dans l'eau 

- M3 : masse de la demi-éprouvette saturée dans l'air (matière + eau dans les pores) 
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Ces masses permettent d'accéder au volume de la phase solide, au volume des 

pores et au volume total. 

 

Détermination du volume de la phase solide 

La méthode de la pesée hydrostatique repose sur le principe de la poussée 

d'Archimède. M2 = masse saturée dans l'eau = masse saturée dans l'air – volume 

déplacé 

M2 = (Msolide + Mpores ) - (Volsolide + Volpores) 

M2 = Msolide + Volpores - Volsolide - Volpores (densité de l'eau à 20°C = 1) 

M2 = Msolide - Volsolide

⇒ Volsolide = M1b - M2 avec Msolide = M1b 

Détermination du volume des vides 

Tous les vides sont supposés être connectés (donc accessibles à l'eau) et remplis 

d'eau. Comme la densité de l'eau = 1 à 20°C, VolVides = masse d'eau dans les pores. 

⇒ VolVides = M3-M1b  

Détermination du volume total

Voltotal = M1b-M2 + M3-M1b=M3-M2

⇒ Voltotal = M3-M2 

 

Détermination de la porosité 100MM
MM

Vol
Vol

23

b13

total
vides ×−

−==  

Détermination de la densité apparente 
23

b1
total MM

M
Vol

SècheMasse
−==  

Détermination de la densité de la phase solide 
2b1

b1
solide MM

M
Vol

SècheMasse
−==  

 
II.11-4 : Résultats 

 
II.11-4-1 : éprouvettes après cuisson à 1050°C 

L'annexe 16 présente les masses M1, M1b, M2, M3 mesurées au cours des différentes 

étapes de cette technique, les observations sur l'effritement d'un échantillon (Maurs), 

la fissuration de plusieurs échantillons (Altier 21, 22 et 23, 2III-25, 2III-26, 2VI-28 et 

3I-31) avant toutes opérations, et la cassure observée sur deux échantillons (2III-25 

et 2III-26) après saturation dans l'eau à pression atmosphérique. Les masses M1b, 

M2 et M3 de quelques échantillons sont mesurées plusieurs fois pour s'assurer de la 
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reproductibilité de la mesure (CantGG et 3II-32 pour M1b, 38Charade, 2I-24, 2III-27 

pour M2, Maurs, Altier 23, 2VI-28 et 3II-32 pour M3). L'écart type moyen le plus élevé 

est de 4/1000.  

Les temps prolongés dans l'eau n'ont pas affecté la masse des échantillons puisque 

M1 et M1b sont semblables. Maurs montre une légère différence entre ces deux 

masses (0.005g) due vraisemblablement à l'effritement qu'il présente initialement. 

Les deux échantillons cassés (2III-25 et 2III-26) présentent également une différence 

entre la masse de l'échantillon entier M1 et la somme des deux morceaux M1b (0.02 

et 0.002g respectivement) ; cette différence est attribuable aux pertes engendrées 

lors de la rupture.  

Les échantillons présentent une grande variation de porosité ouverte (18 à 35%). La 

densité apparente varie de 1.70 à 2.07 et la densité de la phase solide de 2.53 à 

2.60. Les résultats obtenus sur les demi-éprouvettes cassées (2III-25 et 2III-26) sont 

semblables ce qui tendrait à prouver que le haut et le bas des éprouvettes cuites à 

1050°C sont homogènes. Les résultats de porosité ouverte, de densité apparente et 

densité de la phase solide sont présentés de façon plus synthétique en annexe 14. 

 

La comparaison des densités apparentes obtenues à partir du volume de l'éprouvette 

après cuisson (Chap. A.III, § II.9) et après saturation dans l'eau montre des résultats 

similaires. Les fissures observées à la surface de certains échantillons (Altier 21, 22 

et 23, 2VI-28 et 3I-31) auraient pu engendrer une surestimation des masses M2 et M3 

causée par une plus grande quantité d'eau retenue par l'échantillon. Mais, les 

densités apparentes 

calculées à partir de ces 

deux masses sont tout à fait 

en accord avec celles 

obtenues à partir du calcul 

des volumes. La figure A.22 

présente la densité 

apparente après saturation 

dans l'eau en fonction de la 

densité apparente obtenue à 

partir du calcul du volume de 

l'éprouvette. La densité 

apparente calculée à partir 

y = 1.0604x - 0.0625
R2 = 0.9864
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Figure A.22 : Comparaison des densités apparentes des
éprouvettes après cuisson à 1050°C (Volume-Saturation dans
l'eau). 
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du volume prend en compte le volume de la phase solide, des pores ouverts et 

fermés alors que la densité obtenue après saturation ne tient compte que du volume 

de la phase solide et des pores ouverts. L'équation de la droite avec un coefficient de 

détermination R2 proche de 1 montre que ces deux méthodes se corrèlent très bien 

et la pente de la droite proche de 1 signifie que les éprouvettes cuites à 1050°C ne 

présentent pas significativement de porosité piégée. 

 

II.11-4-2 : éprouvettes après cuisson à 1175°C 

L'annexe 21 présente les résultats des 3 types de pesées effectuées au cours des 

différentes étapes de cette méthode. Contrairement à la série cuite à 1050°C, aucun 

échantillon n'est fissuré ou cassé après leur immersion et leur saturation dans l'eau. 

Mais, 9 demi-éprouvettes (GT3, Altier 21, 2I-24, 2III-27, 2VI-28, 3I-29, 3I-30, 3I-31 et 

3II-32) présentent une différence entre M1 et M1b, M1b étant systématiquement 

supérieure à M1. Cette différence s'étend de 0.008g (2I-24) à 0.122 (3II-32). Ces 9 

échantillons sont remis à l'étuve à 100°C pendant une quinzaine d'heures afin 

d'évacuer une éventuelle quantité d'eau résiduelle. M1ter est la masse de ces 

échantillons après étuve à 100°C pendant 15 heures. Même si ces masses M1ter sont 

inférieures aux masses M1b, elles n'en restent pas moins toujours supérieures aux 

masses sèches initiales, les différences allant de 0.006g (3I-29) à 0.095 (3II-32). Par 

conséquent, si ces différences de masse sont significatives, alors les temps 

prolongés dans l'eau ont affecté les échantillons cuits à 1175°C : transformation 

minéralogique, hydratation de phases créées lors de la cuisson à 1175°C, altération 

de la phase vitreuse, induisant des augmentations de masses.  

 

Ces différences de masses n'étant pas clairement expliquées, la porosité ouverte, les 

densités apparente et de la phase solide sont calculées à partir de la masse initiale 

M1. Plusieurs pesées de M2 et M3 réalisées sur certains échantillons (Cant GG, Altier 

20, Altier 21, 2III-25 pour M2 et 5-Ent, Altier 20, 2III-27 pour M3) montrent un écart-

type moyen de 3/1000 au maximum traduisant une reproductibilité satisfaisante. Les 

échantillons présentent une grande variation de porosité ouverte (0 à 15%). 

L'augmentation de température provoque une chute importante de la porosité 

ouverte. La densité apparente varie de 2.07 à 2.33 et la densité de la phase solide 

de 2.18 à 2.50. Elle est moins élevée qu'à 1050°C et présente une plus grande 

hétérogénéité. Ces résultats sont présentés de façon plus synthétique en annexe 19.  
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La diminution de la densité de la phase 

solide peut être liée à la méthode utilisée. 

En effet, le principe du calcul de la densité 

de la phase solide repose sur l'hypothèse 

que tous les pores sont accessibles à l'eau 

donc connectés. Or, la photo de la figure 

A.23 prise en microscopie électronique à 

balayage montre que les pores peuvent être 

fermés. Par conséquent, la densité de la 

phase solide calculée à l'issue de la 

saturation par l'eau tenant compte du 

volume de la phase solide et du volume de 

la porosité occluse, sa valeur diminue. La 

porosité piégée dans les demi-éprouvettes cuites à 1175°C est estimée à partir du 

calcul suivant. Les valeurs de porosité occluse estimée sont reportées en annexe 19 

et varie de 2 à 13%. 

0.86 mm 

Figure A.23 : Observation de la porosité
occluse dans la poudre compactée après
cuisson à 1175°C pendant 3h (2III-26). 

 

Porosité piégée1175°C (%)=Porosité totale1175°C (%) - Porosité ouverte1175°C (%), 

Porosité piégée1175°C (%)= (%)100*100 1175
1050

1175
C

C

C ouvertePorositésolidephaseDensité
apparenteDensité

°
°

° −⎥⎦
⎤

⎢⎣
⎡ − , 

avec densitéphase solide (1175°C) = densitéphase solide (1050°C) car la figure A.22 montre qu'il 

n'y a pas de porosité occluse à 1050°C. 

 
 
II.12- Estimation du fluage des éprouvettes cuites 
Cette estimation est faite sur les éprouvettes cuites à 1175°C. En effet, au cours de 

cette cuisson, les éprouvettes couchées peuvent subir un affaissement engendré 

vraisemblablement par une production de liquide silicaté plus ou moins importante 

et/ou sa baisse de viscosité, provoquant le collage de l'éprouvette sur son support 

lors du refroidissement. L'estimation se fait à partir du rapport des hauteurs H2/H1 de 

la figure A.21. Plus le rapport est élevé, plus les éprouvettes se sont affaissées au 

cours de la cuisson. Les résultats sont présentés dans l'annexe 19 et le rapport varie 

de 0.99 à 1.06. 
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II.13- Variations dimensionnelles (hauteur et diamètre) 
 

II.13-1 : Après séchage  
Lorsque le mélange eau-matière première est compacté, l'éprouvette est mise à 

l'étuve pendant 24h à 100°C. Les variations dimensionnelles au séchage peuvent 

avoir trois origines : (1) la présence d'argiles gonflantes dans les éprouvettes peut 

provoquer des variations dimensionnelles au séchage. En effet, les smectites 

admettent des molécules d'H2O entre leurs feuillets. Par conséquent, leur départ 

entraînerait des modifications de taille de l'argile donc un retrait de l'éprouvette ; (2) 

l'eau située dans les pores de l'éprouvette compactée peut exercer une pression 

capillaire, force attractive entre les grains adjacents. Son départ au séchage pourrait 

entraîner un "rapprochement" des grains et un retrait de l'éprouvette ; (3) 

l'évaporation de l'eau située dans les pores de l'éprouvette peut entraîner des 

augmentations dimensionnelles liées à la variation volumique de l'eau à 100°C.  

Les variations de diamètre et de hauteur au séchage sont calculées par les formules 

suivantes :  

Variation de diamètre au séchage = 100*SecDiamètre
HumideDiamètreSecDiamètre

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Variation de hauteur au séchage = 100*SècheHauteur
HumideHauteurSècheHauteur

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

 

Les diamètres et hauteurs humides et secs des éprouvettes destinées à la cuisson à 

1050°C utilisés dans les calculs précédents ainsi que les résultats sont présentés en 

annexe 9-partie B. La partie C présente les diamètres et hauteurs humides et secs 

des éprouvettes destinées à la cuisson à 1175°C et les résultats des calculs 

précédents. Les éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C présentent de légères 

augmentations de diamètre après séchage qui varient de 0.10 à 0.64% (une 

éprouvette présente un retrait de diamètre de 0.27%). En général, elles présentent 

aussi une augmentation de hauteur qui s'étend 0.04 à 0.65%. Cependant, 9 

éprouvettes ont un retrait de hauteur qui varie de 0.02 à 0.25%. De la même façon, 

les éprouvettes destinées à la cuisson à 1175°C montrent de légères variations 

dimensionnelles positives. L'augmentation de diamètre après séchage varie de 0.07 

à 0.70% et l'augmentation de hauteur de 0.02 à 0.30%. 11 éprouvettes enregistrent 

une diminution de hauteur après séchage qui varie de 0.04 à 1.03%.  
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II.13-2 : Après cuisson  
La comparaison des diamètres et hauteurs entre éprouvettes sèches puis cuites 

pendant 3 heures permet de voir si la température de cuisson peut engendrer des 

variations dimensionnelles. Les variations de diamètre et de hauteur à la cuisson 

sont calculées par les formules suivantes :  

Variation de diamètre à la cuisson = 100*CuitDiamètre
SecDiamètreCuitDiamètre

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Variation de hauteur à la cuisson = 100*CuiteHauteur
SècheHauteurCuiteHauteur

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Un résultat positif correspond à une augmentation de dimension de l'éprouvette 

après cuisson. Un résultat négatif correspond à une diminution de dimension. 

Les diamètres et hauteurs secs et cuits des éprouvettes destinées à la cuisson à 

1050°C utilisés dans les calculs précédents et les variations dimensionnelles sont 

présentés en annexe 14. Les éprouvettes ont majoritairement subi une diminution de 

diamètre et de hauteur après cuisson à 1050°C. Les retraits de diamètre s'étendent 

de 0.2% à 4.3% avec deux valeurs plus élevées (7.0 et 8.0%). Un échantillon 

présente une augmentation de diamètre de 0.3% après cuisson. Les diminutions de 

hauteurs varient de 0.1% à 3.0% avec deux valeurs plus élevées (5.7 et 6.1%). Deux 

échantillons montrent une faible augmentation de hauteur (0.1 et 0.8%) après 

cuisson. 

Les diamètres et hauteurs secs et cuits des éprouvettes destinées à la cuisson à 

1175°C utilisés pour les calculs précédents et les variations dimensionnelles sont 

présentés annexe 19. Les éprouvettes ont subi une diminution de leur diamètre 

après cuisson à 1175°C (sauf 2III-27 qui présente une très légère augmentation de 

0.06%). Les retraits de diamètre s'étendent de 1.40% à 12.20%. De la même façon, 

les éprouvettes ont subi majoritairement une diminution de leur hauteur après 

cuisson à 1175°C. Seuls les échantillons 2I-24, 3I-29 et 2III-27 présentent une légère 

augmentation de 0.30 à 2.05%. Les retraits de hauteurs s'étendent de 0.80% à 

10.30%. Comparativement, les variations dimensionnelles sont plus importantes 

après cuisson à 1175°C. 

Les retraits en diamètre et en hauteur ne varient pas dans la même gamme de 

grandeur. Il semblerait que le plus grand retrait concerne le diamètre. Les 

éprouvettes étant couchées lors de la cuisson, le contact entre les bases du cylindre 

compacté et le support sur lequel repose l'éprouvette se réduit à un point alors que le 

contact entre le support et la longueur du cylindre forme une ligne. Cette position 
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permet une plus grande liberté de mouvement de diamètre. Ces retraits peuvent 

avoir deux origines : (1) le départ de l'eau de constitution des argiles vers 600°C et 

des micas vers 1000°C, (2) le réarrangement des grains, la modification de la 

porosité et les phénomènes de capillarité liés la formation du liquide silicaté.  

 

 

II.14- Variations volumiques 
 

II.14-1 : Après séchage 
La variation volumique après séchage est calculée à partir de la formule suivante : 

Variation volumique au séchage = 100*SecVolume
HumideVolumeSecVolume

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Les volumes humides et secs des éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C 

utilisés dans le calcul précédent ainsi que les résultats sont présentés en annexe 9-

partie B. La partie C présente les volumes humides et secs des éprouvettes 

destinées à la cuisson à 1175°C et les résultats du calcul précédent.  

Quelle que soit la série de cuisson, les éprouvettes présentent une variation 

volumique faible et positive. Les variations s'étendent de 0.22 à 1.47% pour la série 

destinée à 1050°C (3 éprouvettes présentent un retrait volumique qui s'étend de 0.01 

à 0.64%) et de 0.14 à 1.52% pour la série destinée à 1175°C (une éprouvette 

présente un retrait volumique 1.56%. Un même échantillon appartenant à l'une ou 

l'autre des séries ne présente pas toujours la même variation volumique. Ces 

différences de résultats peuvent être attribuées à des imprécisions de mesure de 

diamètre et de hauteur en particulier sur les éprouvettes humides.  

 

II.14-2 : Après cuisson à 1050°C 
La variation volumique après cuisson est calculée à partir de la formule suivante : 

Variation volumique après cuisson = 100*CuitVolume
SecVolumeCuitVolume

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Les volumes secs et cuits des éprouvettes utilisées pour le calcul et les résultats sont 

présentés dans l'annexe 14. Après cuisson à 1050°C, les éprouvettes subissent une 

diminution de volume importante (résultat négatif). La variation s'étend de 0.3 à 9.3% 

avec trois valeurs plus élevées (12.1, 21.1 et 23.7%). Seul un échantillon montre une 

petite augmentation de volume (Maurs, 1.4%). Les éprouvettes cuites à 1175°C 
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n'ayant pas conservé leur forme cylindrique initiale, les variations volumiques après 

cuisson à cette température n'ont pu être déterminées.  

 

 

II.15- Variations de la densité apparente 
Les densités apparentes des éprouvettes humides, sèches, cuites à 1050°C sont 

calculées à partir de leur volume et de leur masse. La densité apparente des 

éprouvettes cuites à 1175°C est obtenue à partir des masses des éprouvettes 

saturées par l'eau (Chap. A.III, § II.11). 

 

II.15-1 : Après séchage 
La variation de la densité apparente après séchage est calculée à partir de la formule 

suivante :  

Variation de la densité apparente au séchage = 100*SècheDapp
HumideDappSècheDapp

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Les densités apparentes humides et sèches des éprouvettes destinées à la cuisson 

à 1050°C utilisés dans le calcul précédent ainsi que les résultats sont présentés en 

annexe 9-partie B. Les résultats obtenus à partir des densités apparentes humides et 

sèches des éprouvettes destinées à la cuisson à 1175°C sont présentés en annexe 

9-partie C.  

Quelle que soit la série, toutes les éprouvettes subissent une diminution de la densité 

apparente au séchage (résultat négatif). Cette variation s'étend de 12 à 16% pour la 

série "1050°C" et de 11 à 15% pour la série "1175°C". Cette grande variation 

s'explique surtout par la perte de masse au séchage plutôt qu'à la variation de 

volume, peu importante. La vidange des pores saturés en eau se fait sans variation 

importante du volume de l'éprouvette. 

 

II.15-2 : Après cuisson  
La variation de la densité apparente à la cuisson est calculée à partir de la formule 

suivante : 

Variation de la densité apparente à la cuisson = 100*CuiteDapp
SècheDappCuiteDapp

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ −  

Les densités apparentes des éprouvettes sèches et cuites à 1050°C utilisées dans le 

calcul précédent ainsi que les résultats sont présentés en annexe 14. Les densités 
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apparentes des éprouvettes sèches et cuites à 1175°C et les résultats sont 

présentés en annexe 19.  

Après cuisson à 1050°C, la grande majorité des éprouvettes enregistre une 

augmentation de la densité apparente (résultat positif). Elle varie de 0.97 à 9.86% 

avec deux valeurs plus élevées (16.98 et 18.60%). Seuls, trois échantillons (Lus, 

LagMus et Maurs) montrent une baisse de leur densité apparente après cuisson 

(0.36, 1.20 et 3.53%). La cuisson à 1175°C provoque une forte densification des 

éprouvettes. La variation s'étend de 11.95 à 31.74%. 

 
 
II.16- Détermination des propriétés mécaniques des éprouvettes 
Les éprouvettes sont testées à l'aide d'un système de micro-pénétration pour 

déterminer leurs propriétés mécaniques et suivre leur évolution en fonction de la 

température de cuisson. Ce système permet d'accéder aux paramètres de rupture 

des matériaux de type COULOMB et TRESCA, donc caractérisés par une cohésion 

(C) et un angle de frottement (Φ). Cette caractérisation passe par deux types de tests 

: la micro-indentation et la micro-compression. Ces essais sont non destructifs et 

demandent une préparation préalable facile à mettre en œuvre. Les caractéristiques 

mécaniques des matériaux ont été déterminées par J.P. Henry avec l'aide de C. 

Buisson et de M. Suteau (C.M.G.D., Ecole des Mines d'Alès). 

 

II.16-1 : Test de micro-indentation 
Cet essai permet d'accéder au module 

d'Young et il peut être poussé jusqu'à 

la rupture du matériau. Le principe de 

l'essai présenté figure A.24 consiste à 

enfoncer un poinçon plat, de diamètre 

(D) à vitesse imposée, dans le 

matériau à tester et d'enregistrer en 

continu la courbe Force (F) en fonction 

de l'enfoncement e ou la courbe 

Contrainte F/(πD2/4) en fonction de l'enfoncement e. Le matériau doit présenter des 

faces planes et parallèles. 

F

D 

e

Figure A.24 : Principe de l'essai de micro-indentation
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Un exemple de résultat est donné sur la figure A.25. Ces courbes en chargement se 

décomposent en général en deux parties. Une partie A correspond à la réponse 

élastique puis élasto-plastique du matériau à l'enfoncement du matériau, le 

comportement du matériau étant supposé de type élasto-plastique avec écrouissage. 

Après plastification complète, la partie B représente le comportement des zones 

plastifiées et la réponse est liée à l'écrouissage. L'intersection de ces deux zones 

donne une valeur de rupture notée R, valeur qui est liée à la cohésion et à l'angle de 

frottement pour un matériau de type Coulomb.  

Pour chaque partie, le module d'Young (E) est calculé à partir de la pente en 

chargement et déchargement lors de tests appelés "élastiques" et "de rupture" dans 

la suite du document. La pente de la partie A en déchargement s'avère nécessaire 

pour accéder au module d'Young si le matériau est de type élasto-plastique sans 

élasticité initiale. En effet, dans ce cas, la pente en chargement de la zone A ne peut 

être liée au module d'Young.  

En conclusion, le test en micro-indentation permet d'accéder :  

- lors des tests élastiques, à la pente en chargement et au module d'Young 

correspondant Ec(E), à la pente en déchargement et au module d'Young 

correspondant Ed(E).  

- lors des tests de rupture, à la pente en chargement et à Ec(R), à la pente en 

déchargement et à Ed(R), à la valeur de la rupture R et à la pente plastique. 

 

 

Rupture 

Enfoncement (mm) 

A B 

Contrainte (daN/mm2) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Figure A.25 : Exemple de résultat obtenu sur un matériau de type élasto-
plastique. 
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II.16-2 : Test de micro-compression 
Le test de micro-compression est constitué par un essai où deux poinçons plats de 4 

mm de diamètre et parfaitement coaxiaux viennent pénétrer les préparations de 5 

mm d'épaisseur et de côté. Le principe est le même que pour les essais de micro-

indentation et la courbe obtenue présente la contrainte en fonction de l'enfoncement 

du poinçon supérieur. La valeur de la rupture donnée par ce test est Rmc (rupture en 

micro-compression). 

 
II.16-3 : Autres paramètres mécaniques  

Le rapport des valeurs de rupture (Rmc/R) déterminées par les tests précédents et les 

abaques de l'annexe 17 permettent d'accéder à la cohésion C et l'angle de 

frottement Φ des éprouvettes testées mécaniquement.  

Trois autres paramètres sont également calculés : Ec(E)/R, Ec(E)/Rmc et une 

deuxième cohésion notée C2. Les deux rapports devraient être influencés par la 

présence de liants dans les systèmes étudiés tels que les argiles ou la phase 

vitreuse. L'intégration de ces rapports au traitement statistique permettra peut-être de 

vérifier ces hypothèses. La cohésion C2 ne tient pas compte de la porosité des 

systèmes contrairement à la cohésion C déterminée à partir des abaques.  

 

II.16-4 : Propriétés mécaniques des éprouvettes avant cuisson  
Des moules ont été spécialement conçus (Chap. 

A.II, § III.2) pour permettre dans un premier temps la 

compaction des poudres humides puis dans un 

deuxième temps après séchage (à 40°C jusqu'à ce 

que leur masse devienne constante), le maintien du 

cylindre de poudre compactée et séchée pendant 

l'essai mécanique. Le test mécanique présenté sur 

la figure A.26 se fait sur la partie affleurante de 

l'éprouvette en micro-indentation, la configuration de 

l'ensemble éprouvette-moule empêchant des tests 

en micro-compression. Les surfaces des 

éprouvettes compactées étant hétérogènes (grains 

de nature différente et pores), un poinçon de gros 

diamètre (2 mm) est nécessaire pour couvrir un 

maximum de surface et pour que la réponse de 

Figure A.26 : Détermination des
propriétés mécaniques des
éprouvettes avant cuisson par
micro-indentation. 
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l'essai soit représentative de l'ensemble de l'échantillon. Dans la mesure du possible, 

les essais se font vers le centre de la partie affleurante afin de limiter les effets de 

bords du moule. Un minimum de 5 essais par échantillon est réalisé. Dans le cas 

présent, sur un même échantillon, les tests élastiques sont réalisés en Force et les 

tests de rupture en Contrainte. Les moyennes de tous ces résultats ainsi que les 

écart-types moyens et le pourcentage d'erreur sont reportés dans l'annexe 13. Le 

pourcentage d'erreur permet d'estimer la dispersion des résultats pour un échantillon. 

Un pourcentage d'erreur > 30% dénote une hétérogénéité au niveau des mesures ; 

c'est le cas des échantillons suivants : Altier 20 et 3I-30 pour les tests élastiques, 

37Ch, 4ENT, 5ENT, Altier 21, 2III-25, 2III-27, 2VI-28 et 3I-31 pour les tests de 

rupture. Hormis ces 10 échantillons, les autres éprouvettes sèches présentent des 

caractéristiques mécaniques homogènes.  

Seules les moyennes des modules d'Young et des valeurs de rupture ainsi que le 

rapport Ec(E)/R sont utilisés pour le traitement statistique et présentés en annexe 9-

partie A. Le tableau A.12 récapitule les valeurs minimales et maximales des 

caractéristiques mécaniques des éprouvettes sèches : (1) modules d'Young en 

chargement (EcE) et en déchargement (EdE) pour les tests élastiques, (2) modules 

d'Young en chargement (EcR) et en déchargement (EdR) ainsi que la valeur de la 

rupture (R) et le rapport Ec(E)/R pour les tests de rupture.  

 

Tableau A.12 : Valeurs minimales et maximales des caractéristiques mécaniques obtenues par 
micro-indentation sur les éprouvettes sèches. 

Test Elastique Test de rupture  
 

EcE (MPa) EdE (MPa) EcR (MPa) EdR (MPa) R(MPa) EcE/R 

Min 64 382 66 284 4 11 

Max 321 1378 302 1844 28 24 

 
 

II.16-5 : Propriétés mécaniques des éprouvettes cuites 
Les caractéristiques mécaniques des éprouvettes cuites à 1050°C et 1175°C sont 

déterminées par les tests de micro-indentation et de micro-compression. Par manque 

de matière première, ces essais sont effectués sur demi-éprouvette comme indiqué 

sur les schémas des annexes 6 et 7. Ces demi-éprouvettes requièrent une 

préparation préalable pour être testées mécaniquement.  
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II.16-5-1 : Préparation des échantillons cuits à 1050°C 

Les essais mécaniques 

doivent être effectués sur 

des échantillons présentant 

des faces planes et 

parallèles. La figure A.27 

schématise la préparation 

des demi-éprouvettes. Elles 

sont mises dans de petits 

e est préalablement enduite 

d'une peinture blanche, peu fluide à séchage rapide qui sert à protéger l'échantillon 

de la résine. En effet, la résine mettant 24h à polymériser, elle pourrait imprégner 

l'échantillon et induire des erreurs lors des essais mécaniques.  

 

Moule 

Abrasion

Abrasion 

Demi-éprouvette d'épaisseur ≥ 1cm 
Face sciée reposée au fond du moule

Résine 1 cm 

Figure A.27 : Préparations des éprouvettes cuites à 
1050°C pour les tests mécaniques (Vue de côté). 

moules acryliques remplis de résine. La demi-éprouvett

nsuite, l'ensemble moule-éprouvette-résine est abrasé sur ses deux côtés de façon E

à obtenir une épaisseur d'environ 1 cm et deux faces parallèles. La figure A.28 

montre la préparation en résine, vue de dessus, séparée verticalement en deux 

parties avec une zone destinée à la micro-indentation et une zone réservée à la 

micro-compression. Cette découpe verticale favorise, dans les deux types d'essais, 

une éventuelle mise en évidence d'hétérogénéité de compaction entre le haut et le 

bas de l'éprouvette causée, par exemple, par le mauvais drainage de l'eau lors de la 

compaction. Une hétérogénéité dans la répartition de la phase liquide occasionnée 

par la position couchée de l'éprouvette pendant la cuisson se verrait mieux par une 

découpe horizontale. Cependant, la conservation de la forme cylindrique des 

éprouvettes après cuisson à 1050°C suggère que cette hétérogénéité n'existe pas.  

 

1- Partie pour les tests  

2- Partie réservée à la
micro-compression 

Haut

Bas

A

Ben micro-indentation 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure A.28 : Préparation en résine de l'éprouvette cuite à 1050°C (vue de dessus) 
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Les essais de micro-indentation effectués, la préparation en résine est abrasée 

a zone A de la .28 st la partie la plus exploitable dans les tests de micro-

es se font sur toute la longueur interne de la demi-

.16-5-2 : Préparation des échantillons cuits à 1175°C 

 est la même que pour les 

comme l'indique la figure A.29 pour atteindre une épaisseur de 5 mm. La partie 

indentée est éliminée et la partie réservée à la micro-compression est sciée sur sa 

longueur pour obtenir finalement deux baguettes de 5 mm de côté et d'épaisseur.  

 

Figure A.29 : Préparation en résine de l'éprouvette cuite à 
1050°C pour la micro-compression (vue de côté). 

Abrasion 

5 mm 

 

 

 

 

 

 

L figure A e

compression car la zone B se situe dans l'arrondi de la demi-éprouvette et elle peut 

contenir de la résine. Ce problème est d'autant plus vrai que les éprouvettes ont subi 

un retrait à la cuisson. Pour y remédier, les éprouvettes initiales auraient dû être de 

plus grandes dimensions. 

Ces deux tests mécaniqu

éprouvette en favorisant le centre de chaque préparation afin d'éviter les effets de 

bords dus à la résine. 

 

II

La préparation des demi-éprouvettes cuites à 1175°C

éprouvettes cuites à 1050°C. Cependant, contrairement aux éprouvettes cuites à 

1050°C, les éprouvettes cuites à 1175°C se sont affaissées pendant la cuisson. 

Alors, afin que la demi-éprouvette utilisée pour la détermination des densités et de la 

porosité ouverte par immersion et saturation dans l'eau soit la même que la demi-

éprouvette testée mécaniquement, l'éprouvette est sciée dans sa longueur selon un 

plan de coupe vertical comme indiqué sur le schéma de l'annexe 7. Dans ce cas, la 

demi-éprouvette mise en résine (figure A.30) selon le protocole décrit dans le 

paragraphe précédent, pose un problème pour définir les parties respectivement 

réservées à la micro-indentation et à la micro-compression. Si le plan de coupe 

adopté (A) est le même que pour les éprouvettes cuites à 1050°C, les deux parties 

sont différentes au niveau de l'affaissement de l'éprouvette. Le plan de coupe choisi 

est le B car les deux parties sont équivalentes et la moyenne des résultats obtenus 
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en micro-indentation et en micro-compression est représentative de toute 

l'éprouvette. 

Micro-indentation

Haut 

Bas 

Côté de l'éprouvette  
couchée qui repose sur le 
support lors de la cuisson 

Haut

Bas 

Micro-compression B A

Figure A.30 : Préparation en résine de l'éprouvette cuite à 1175°C (Vue de dessus) 

 

II.16-5-3 : Résultats obtenus sur les éprouvettes cuites à 1050°C 

Les tests mécaniques se font sur la longueur interne de la demi-éprouvette et un 

même échantillon subit plusieurs tests en micro-indentation et en micro-compression. 

Pour le traitement statistique, les résultats sont ensuite moyennés.  

• Pour chaque test de micro-indentation, les résultats sont obtenus à partir de 

courbes Contrainte en fonction de l'enfoncement. Les essais sont effectués 

généralement avec un poinçon plat de 2 mm de diamètre. La moyenne des résultats 

avec l'écart-type moyen et le pourcentage d'erreur sont présentés dans l'annexe 18. 

Cinq échantillons ont un pourcentage d'erreur > 30% : 35 charade (manque de 

mesure lors du test), 2I-24, 2III-26, 2VI-28 et 3II-32. Hormis ces cinq échantillons, les 

autres éprouvettes présentent des caractéristiques mécaniques homogènes sur 

toute leur longueur après compaction et cuisson à 1050°C. 

• Trois tests de micro-compression sont effectués sur les deux baguettes de 5 mm 

de côté et d'épaisseur pour obtenir les valeurs de rupture en micro-compression 

(Rmc). La moyenne des différentes valeurs de rupture pour un échantillon avec 

l'écart-type moyen et le pourcentage d'erreur sont présentés dans l'annexe 18. D'une 

façon générale, les résultats sont homogènes. 

 

Seules les moyennes des modules d'Young et des valeur de rupture obtenus en 

micro-indentation et micro-compression sont utilisées pour le traitement statistique. 

Elles sont présentées en annexe 14 ainsi que la cohésion, l'angle de frottement, les 
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rapports Rmc/R, Ec(E)/Rmc et la cohésion C2 calculés pour chaque échantillon. Le 

tableau A.13 récapitule les valeurs minimales et maximales des caractéristiques 

mécaniques des éprouvettes cuites à 1050°C en micro-indentation (modules d'Young 

et valeur de rupture) et en micro-compression (Rmc) ainsi que de la cohésion (C), de 

l'angle de frottement (Φ), des rapports Rmc/R et Ec(E)/Rmc et de la cohésion C2. 

 
Tableau A.13 : Valeurs minimales et maximales des caractéristiques mécaniques obtenues par 
micro-indentation et micro-compression sur les éprouvettes cuites à 1050°C.  

 Test Elastique Test de Rupture       

 EcE 
MPa 

EdE 
MPa  

EcR 
MPa 

EdR 
MPa 

R  
MPa

Rmc 
MPa C Φ Rmc/R Ec(E)/Rmc C2. 

Min 330 1525 371 1888 71 2.47 0.43 16 0.035 89 65 
Max 11689 18477 11415 14801 1047 84.83 26.95 47 0.232 338 3795 

 

 

II.16-5-4 : Résultats obtenus sur les éprouvettes cuites à 1175°C 

Comme précédemment, un même échantillon subit plusieurs tests de micro-

indentation et de micro-compression sur sa face interne. Pour le traitement 

statistique, les résultats sont ensuite moyennés. 

• Pour chaque test de micro-indentation, les résultats sont obtenus à partir des 

courbes Contrainte en fonction de l'enfoncement. La moyenne des mesures avec 

l'écart-type moyen et le pourcentage d'erreur sont présentés dans l'annexe 22.  

Pour quatre échantillons (38 charade, Altier 21, Altier 22 et 2I-24), la valeur de la 

rupture n'a pas pu être déterminée car l'appareil utilisé atteignait la force maximale 

de 200 daN sans qu'il y ait rupture de l'échantillon. Pour pallier cette limite, la valeur 

maximale de la contrainte dans le domaine élastique avant le déchargement fait 

office de valeur de rupture. Cette valeur sera qualitative. Pour deux échantillons 

(Altier 23, 2IIILM26), les pentes de déchargement lors de certains tests de rupture 

n'ont pas pu être enregistrées. C'est alors la pente de déchargement du test 

élastique qui sert à calculer le module d'Young correspondant.  

Huit échantillons (GT3, 36 Charade, CantGG, CantApl, Lus, Alt21, 2VI-28 et 3I-31) 

ont un pourcentage d'erreur voisin de 30% pour certains paramètres. Les autres 

éprouvettes présentent des caractéristiques mécaniques homogènes après 

compaction et cuisson à 1175°C. D'une manière générale, la déformation de 

l'éprouvette ne semble pas affecter ces propriétés mécaniques. 

• Les valeurs de rupture Rmc sont obtenues à partir de trois tests en micro-

compression effectués sur les baguettes d'éprouvettes de 5 mm de côté et 
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d'épaisseur avec un poinçon de 2 mm de diamètre. La moyenne des différentes 

valeurs de rupture (Rmc) pour un même échantillon avec l'écart-type moyen et le 

pourcentage d'erreur sont présentés dans l'annexe 22. Le pourcentage d'erreur 

(<30%) montre que les surfaces testées sont homogènes. 

 

Seules les moyennes des modules d'Young et des valeurs de rupture obtenus en 

micro-indentation et micro-compression sont utilisées pour le traitement statistique. 

Elles sont présentées en annexe 19 ainsi que la cohésion, l'angle de frottement les 

rapports Rmc/R, Ec(E)/Rmc et la cohésion C2 calculés pour chaque échantillon. Le 

tableau A.14 récapitule les valeurs minimales et maximales des caractéristiques 

mécaniques des éprouvettes cuites à 1175°C en micro-indentation (modules d'Young 

et valeur de rupture) et en micro-compression (Rmc) ainsi que de la cohésion (C), de 

l'angle de frottement (Φ), des rapports Rmc/R et Ec(E)/Rmc et de la cohésion C2. 

 
Tableau A.14 : Valeurs minimales et maximales des caractéristiques mécaniques obtenues par 
micro-indentation et micro-compression sur les éprouvettes cuites à 1175°C. 

 Test Elastique Test de Rupture       

 EcE 
MPa 

EdE 
MPa 

EcR 
MPa 

EdR 
MPa 

R 
MPa

Rmc
MPa C Φ Rmc/R Ec(E)/Rmc C2. 

Min 9951 12476 12479 15212 731 58 14 28 0.039 84 2758 
Max 58458 82801 67079 78122 3616 477 145 43.5 0.132 417 14599 

 

 

II.16-6 : Conclusions 

• Des conditions expérimentales différentes selon le type d'éprouvettes testées 

(vitesse de chargement du test, diamètre du poinçon, …) n'influençant pas les 

résultats, les caractéristiques mécaniques obtenues sur poudres compactées avant 

et après cuisson à 1050°C et 1175°C peuvent être comparées entre elles. 

• Les propriétés mécaniques obtenues sur les éprouvettes avant cuisson et après 

cuisson à 1050°C et 1175°C peuvent être comparées si l'on suppose que toutes les 

surfaces testées (partie sommitale externe avant cuisson, partie interne après 

cuisson) sont identiques en ce qui concerne la compaction.  

• Parmi les mesures effectuées, les paramètres mécaniques fondamentaux qui 

caractérisent le mieux un matériau sont : (1) les modules d'Young en chargement et 

déchargement des tests élastiques et (2) les valeur de rupture (R et Rmc). Lors du 

traitement statistique, ces paramètres feront donc l'objet d'une attention particulière.  

Ces paramètres obtenus sur les différentes éprouvettes ont été moyennés afin 

d'obtenir une valeur globale avant cuisson et après cuisson à 1050 et 1175°C pour 
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être reportés dans les graphes de la figure A.31. Il s'avère que le module d'Young en 

chargement (Ec) est 29 fois plus élevé après cuisson à 1050°C et 215 fois plus élevé 

après cuisson à 1175°C par rapport à sa valeur avant cuisson. De la même manière, 

le module d'Young en déchargement (Ed) est 12 (respectivement 60) fois plus élevé 

après cuisson à 1050°C (respectivement 1175°C) par rapport à sa valeur avant 

traitement thermique. La valeur de rupture R est 32 (respectivement 253) fois plus 

élevée après cuisson à 1050°C (respectivement 1175°C) par rapport à sa valeur 

avant cuisson. Enfin, la valeur de rupture en micro-compression (Rmc) est 7 fois plus 

élevée après cuisson à 1175°C par rapport à sa valeur après cuisson à 1050°C.  
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Figure A.31 : Comparaison des valeurs globales de Ec(E), Ed(E), R et Rmc obtenues avant et
après cuisson à 1050°C et 1175°C. 
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La caractérisation de la matière première et des éprouvettes de poudres granitiques 

compactées avant et après cuisson a fourni un grand nombre de données 

numériques (plus de 4000 valeurs). Ces données sont traitées par analyse 

statistique pour déterminer (et si possible expliquer) les liens éventuels entre 

propriétés d'emploi et propriétés physico-chimiques intrinsèques et l'influence de la 

température de cuisson. Après un bref rappel sur les principes du traitement 

statistique par analyse en composantes principales normées (A.C.P.), le chapitre est 

découpé en quatre parties : (1) quatre A.C.P. (matière première, propriétés avant et 

après cuisson à 1050°C et 1175°C) sont présentées et pour chacune d'elles, les 

relations entre les différentes variables sont discutées ainsi que leur pertinence ; (2)  

une ACP combinant les caractéristiques de la matière première avec les paramètres 

de couleur après cuisson à 1050 et 1175°C ; (3) trois A.C.P. combinant les 

caractéristiques de la matière première et les propriétés avant et après cuisson à 

1175°C.  

De façon pratique, l'ensemble des calculs a été effectué à l'aide du logiciel Stadbox. 

 

 

I. Démarche statistique 
L'étude des données est basée sur l'analyse en composantes principales normées 

dont les aspects théoriques sont développés dans l'annexe 23 (Yvon et al, 1990).  

Les objets, les phénomènes, leurs relations mutuelles et leurs évolutions sont 

descriptibles dans le champ limité des moyens perceptifs de l'observateur. Celui-ci 

considère seulement une image réduite où il cherche à lire des causes, des 

grandeurs ou des mécanismes qui échappent d'ordinaire à l'observation directe. 

Quand les objets sont décrits par des ensembles de grandeurs numériques, ou 

numérisables, ou à défaut, quand ils peuvent être partitionnés, la taille des 

ensembles numériques et la dépendance mutuelle entre les caractères descriptifs 

constitue très rapidement un obstacle à l'exploitation des données. Habituellement, 

l'objectif est de se rapprocher d'une situation idéale dans laquelle les observations 

seraient convenablement représentées et en même temps, discriminables à l'aide 

d'un nombre réduit de caractères indépendants. En d'autres termes, le but est de 

rechercher une représentation simple mais fidèle des objets à travers laquelle on 

puisse aisément analyser le matériel numérique.  

Dans la pratique, cette démarche relève bien évidemment du compromis, mais 

certaines méthodes (rapidement décrites dans l'annexe 23) sont adaptées à la 
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résolution d'un tel problème ; ce sont les méthodes factorielles. Parmi celles-ci, 

l'Analyse en Composantes Principales (ACP) fournit une visualisation simple d'objets 

considérés selon tous leurs domaines de variation connus, en perdant le minimum 

d'information. Cette méthode sera utilisée sous sa forme normée dont la justification 

mathématique est donnée en annexe 23.  

Soit une population d'observations (échantillons) dont chacune est décrite par 

l'ensemble des valeurs que prennent des caractères mesurés (variables). Toute 

observation peut être décrite par un vecteur de l'espace des variables. Si les 

variables sont centrées et réduites, il existe un espace (espace des facteurs) où les 

objets statistiques peuvent être décrits par un ensemble de critères indépendants, 

hiérarchisés selon leur pouvoir explicatif de la covariance, et calculés par 

combinaison linéaire des caractères mesurés. L'origine d'un tel repère est centre de 

gravité du nuage d'observations, les variables peuvent y être représentées par des 

vecteurs dont les composantes sont les coefficients de corrélation qu'elles ont vis à 

vis des facteurs. La position des représentations est alors indépendante des unités. 

Seule l'exploitation graphique de cette méthode est décrite ici.  

 

Considérons un repère orthonormé de dimension j et d'origine o dans lequel j 

variables centrées et réduites peuvent être représentées par des points Zj. On 

montre que les points sont à la surface d'une hypersphère de dimension i, de rayon 

unité et telle que, pour deux représentants Zk et Zl,  

Cos Zk ô Zl = ρk,l

avec ρk,l le coefficient de corrélation linéaire entre les variables Zk et Zl. 

Pour faciliter l'interprétation, on cherche à ramener l'hypersphère à une série de 

disques diamètres (disques de corrélation), par une projection des points 

représentatifs des variables depuis le repère initial (repère factoriel), sur des plans 

(plans factoriels) convenablement choisis. Les règles permettant d'interpréter la 

position des variables dans les plans factoriels (figure A.32) sont les suivantes:  

1- Dans un plan factoriel donné, une variable est d'autant mieux expliquée que sa 

représentation est proche du bord du cercle (A), d'autant moins bien expliquée 

qu'elle est proche du centre (B). 

2- Deux variables bien expliquées dont les représentations sont proches l'une de 

l'autre sont en relation normale (A et C).  
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3- Deux variables bien expliquées dont les représentations se déduisent l'une de 

l'autre par une symétrie par rapport à l'origine sont en relation inverse (A et D). 

4- Deux variables bien expliquées 

dont les représentations se déduisent 

l'une de l'autre par une rotation de 90 

degrés sont indépendantes (A et E). 

D 

E 

C

AB 5- L'analyse de la position des 

groupes de variables par rapport aux 

axes factoriels permet d'attribuer un 

sens physique aux facteurs. Quand le 

sens physique des axes factoriels 

peut être déterminé, il est possible de 

caractériser la position des 

observations.  
Figure A.32 : Représentation de quelques
positions remarquables des points représentatifs
des variables dans un disque de corrélation. 

 

 

 

II. Typologie de la matière première  
 

II.1- Les 32 roches initiales  
A l'origine, l'étude portait sur 32 roches (Chap. A.II, § I) : les arkoses du Puy, les 

granites d'Auvergne, les granites d'Entraygues avec une roche argileuse "Nauzac", 

les granites du massif de la Borne et une roche appelée "MétaRhyolite". Les 

paramètres physico-chimiques (pertes au feu, % d'oxydes et minéralogiques, CEC, 

pH, paramètres de couleur, surface spécifique et surface des micropores) de 

l'ensemble de ces roches sont présentés dans l'annexe 24. La métaRhyolite étant la 

seule roche à posséder 26% de pyrophyllite et 2% d'hématite, ces pourcentages ont 

donc été intégrés au pourcentage de minéral indéterminé (32%) pour ne pas 

perturber l'homogénéité des estimations minéralogiques. Une ACP a été effectuée 

sur la caractérisation de ces matières premières et les trois premiers axes factoriels 

expliquent 58% du système. La projection des variables et des observations dans les 

plans factoriels F1-F2, F1-F3 et F2-F3 est présentée en annexe 25. L'étude détaillée de 

ces différentes A.C.P. ne sera pas discutée. En effet, les propriétés de la 

MétaRhyolite et de Nauzac contribuent quasi-exclusivement à la définition des axes 

F1, F2 et F3. La MétaRhyolite contient des teneurs extrêmes en fer et en kaolinite, 
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Nauzac est l'échantillon le plus riche en quartz et en illite et contient une forte 

proportion de particules < 2µm. Les vecteurs propres calculés sont donc fortement 

influencés par les propriétés caractéristiques de ces deux échantillons ; propriétés 

qui ne sont pas obligatoirement spécifiques aux granites. Par conséquent, le travail 

de discrimination sur les granites est altéré voire compromis. Désormais, ces deux 

échantillons (Nauzac, Métarhyolite) et les trois arkoses du Puy ne seront plus pris en 

compte dans les traitements statistiques suivants, lesquels seront uniquement 

consacrés à l'analyse des granites. Cependant, ces cinq échantillons ont été 

compactés et les mesures effectuées sur les éprouvettes avant et après cuisson sont 

disponibles. 

 

II.2- Les roches granitiques 
Les paramètres physico-chimiques de l'annexe 8 sont traités par A.C.P. Les trois 

premiers axes factoriels expliquent 55% du système. La projection des variables 

dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 est présentée sur la figure A.33A et la 

projection des observations sur la figure A.33B.  

 

II.2-1 : Répartition des variables 

La couleur (a*, b*, IJ) causée en partie par la présence de biotites dans les poudres 

est opposée au paramètre de blancheur (IB, Eab*, L*) lié à des compositions plus 

alumineuses (ligne "a").  

L'axe F2 apporte des renseignements sur la composition minéralogique : les 

systèmes riches en quartz (et en muscovite dans une moindre mesure) sont pauvres 

en feldspaths (plagioclases et dans une moindre mesure, feldspaths potassiques). 

Cette particularité pourrait être liée aux transformations métasomatiques des 

feldspaths en muscovite (Lameyre, 1966) qui touchent en particulier les 

leucogranites d'Entraygues au cours de leur formation géologique (Chap. A.II, § I.2). 

Cependant, cette corrélation peut aussi être due à la minéralogie quantitative (Chap. 

A. III, § I.2-3) qui surestime le quartz au détriment des plagioclases. 

La montmorillonite présente dans des systèmes pauvres en calcium et en sodium 

induit des teneurs en argiles (PFargiles, %argiles) élevées et des propriétés (CEC, 

SSpé, Sµpores, H2O-) relatives aux argiles importantes (ligne "b"). Cette ligne porte donc 

des informations sur l'altération : la destruction d'un minéral comme le plagioclase 

conduit au lessivage du sodium et du calcium et peut provoquer la formation de 

montmorillonite.  
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Enfin, L'axe F3 indique que la quantité de particules<2 µm (%<2µm, %Q<2µm et 

%Fd<2µm) est importante lorsque que les systèmes sont pauvres en muscovite. La 

plasticité des phyllosilicates les rend difficiles à broyer et gênent le broyage des 

autres particules.  

En conclusion, les variables distribuées dans le plan factoriel F1-F2 renseignent sur la 

composition minéralogique des systèmes et sont totalement indépendantes des 

paramètres de l'axe F3 qui renseignent sur leur comportement au broyage. Les 

variables suivantes (pH, %Fer total, %SiO2, %MgO, %K2O, %MnO, %P2O5, PFmicas, 

%Kaolinite et %Mx indéterminé) ne sont pas expliquées par les plans factoriels 

étudiés ici ou alors elles ne discriminent pas assez les systèmes entre eux. 

Figure A.33 : ACP sur la caractérisation physico-chimique des granites. Projection des variables
(A) et des observations (B) dans les plans factoriels F1F2 (à gauche) et F1F3 (à droite). Sur la
projection des observations, les granites d'Auvergne sont en rose, les granites d'Entraygues en
bleu et les granites de la Borne en vert. 
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II.2-2 : Répartition des observations 
La répartition des observations montre que les granites d'Auvergne sont caractérisés 

par leur couleur due à un pourcentage élevé de biotite, des plagioclases peu altérés, 

des feldspaths potassiques et un pourcentage de quartz peu important (sauf GT3 et 

38Ch). Ils possèdent peu de particules <2µm.  

Les granites de la Borne sont caractérisés par leur blancheur due à la présence d'un 

mica blanc, la muscovite ou à l'absence de la biotite fraîche. Ils sont riches en quartz, 

possèdent des feldspaths potassiques et un faible pourcentage de plagioclases qui 

sont peu altérés. Le broyage a crée un pourcentage important de particules<2µm 

essentiellement constituées de quartz et de feldspaths pour les granites les plus 

pauvres en muscovite.  

Les granites d'Entraygues sont peu colorés et forment une série continue entre un 

pôle riche en plagioclases (5-ENT) et un pôle riche en montmorillonites (CanGG) qui 

résulte de l'altération des plagioclases. Ils montrent un enrichissement en quartz et 

en muscovite dû aux transformations métasomatiques des feldspaths (Lameyre, 

1966) qui les a affectés lors de leur formation géologique. Ces granites riches en 

muscovite sont difficiles à broyer et génèrent peu de particules <2µm. 

 

 

III. Analyse des propriétés des éprouvettes avant cuisson 
 

III.1- Eprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C 
Les paramètres de l'annexe 9 (Partie A-Caractéristiques communes aux deux séries 

de compaction destinées à la cuisson et Partie B-Caractéristiques propres aux 

éprouvettes destinées à la cuisson à 1050°C) sont traités par A.C.P. Les trois 

premiers axes factoriels expliquent 80 % de l'inertie totale du système. La projection 

des variables dans les plans factoriels F1F2 et F2F3 est présentée sur la figure A.34A 

et la projection des observations sur la figure A.34B.  

 

III.1-1 : Répartition des variables 
Dans le plan factoriel F1F2, les variables se répartissent selon les axes F1, F2 et deux 

lignes "a" et "b". Sur l'axe F1, les éprouvettes humides présentent une masse (M), un 

volume (Vol) et une hauteur (Ht) faibles lorsque la compaction provoque l'expulsion 

de l'eau des pores (Eau) et leur disparition (porosité ouverte sèche faible). Donc, les 

éprouvettes sont denses (Dapp) et présentent une petite variation massique (V°M) 
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après séchage. Les éprouvettes qui drainent une grande quantité d'eau 

correspondent aussi à des poudres humidifiées saturées en eau (mauvais 

démottage). La raison pour laquelle certaines poudres expulsent de l'eau demeure 

inconnue. Son origine se trouve peut-être dans une A.C.P. où les propriétés avant 

cuisson seront couplées à la caractérisation de la matière première.  

L'axe F2 indique que l'augmentation de diamètre et de volume après séchage (V°∅, 

V°Vol) apparaît d'autant plus grande que la poudre de l'éprouvette a une granularité 

grossière (D10, D50, D90). Durant le séchage, le changement d'état de l'eau 

s'accompagne d'une augmentation de volume qui pourrait induire une augmentation 

de diamètre (et donc de volume) des éprouvettes après séchage. Cependant, cette 

relation n'est peut-être pas significative compte tenu des faibles variations de 

diamètre et de volume mesurées (Chap. A.III, § II.13-1, § II.14-1). 

Sur la ligne "a", les volumes tassés sont corrélés à un important déplacement du 

capteur au cours de la compaction et le plan factoriel F2F3 montre que des volumes 

de poudre tassée importants sont corrélés à la finesse de la poudre employée (ligne 

"a" sur F2F3). 

 

Ces différentes relations montrent (1) l'influence de la granulométrie sur la 

compaction, (2) les effets de la compaction sur les propriétés avant cuisson et (3) les 

relations entre propriétés avant cuisson. La compaction se déroule en deux étapes. 

La première étape consiste à expulser l'air piégé dans les poudres de faible 

granularité. En effet, ces poudres développent un volume de vides important qui 

conduit à une densité tassée élevée ("Vol tassé") et à un important déplacement du 

capteur ("YEchSecs") durant la compaction. Puis, le deuxième stade de la compaction 

provoque l'expulsion de l'eau et entraîne la densification des poudres. 

 

En ce qui concerne les propriétés mécaniques des éprouvettes (ligne "b", F1F2), elles 

sont très peu dépendantes de la taille des particules. Elles sont élevées lorsque (1) 

le système eau-poudre après mélange ("AprèsMél") présente de la boue et/ou des 

billes et (2) la variation de la densité apparente (V°Dapp) après séchage est faible. 

Ce dernier paramètre dépend essentiellement de la variation massique (V°M). En 

effet, plus il y a eu expulsion d'eau pendant la compaction, plus la variation massique 

est faible et plus la variation de densité apparente est faible. Donc, les propriétés 

mécaniques des éprouvettes sèches sont partiellement corrélées à la capacité des 
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poudres à expulser de l'eau au cours de la compaction. Le paramètre mécanique 

Ec/R serait faible lorsque les poudres expulsent de l'eau. 

 

+AprèsMél 

+Démotta+Eau

+MHum

+V°MSéchage 

+YEch Secs

+Y 

+∅Hum

+HtHum

+VolHum

+DappHum

+V°∅Séchage

+V°HtSéchage

+V°VolSéchage

+V°DappSéchage

 

III.1-2 : Répartition des observations 

La distribution des observations montre que les échantillons de la Borne se divise en 

trois pôles. Le premier groupe (2I-24, 2III-27, 3I-29) se compose de poudres à 

grosse granularité qui, une fois mélangées à l'eau, forment de la boue car elles sont 

saturées en eau. La première étape de la compaction se matérialise par un faible 

Figure A.34 : ACP sur les propriétés des éprouvettes avant cuisson à 1050°C. Projection des
variables (A) et des observations (B) dans les plans factoriels F1F2 (à gauche) et F2F3 (à droite).  
Sur la projection des variables, la variation massique et la variation de la densité apparente au
séchage sont négatives. Les grandeurs introduites apparaissent donc plus importantes pour les
faibles variations que pour les fortes variations. En pratique, il suffit de considérer que ces
variables doivent être positionnées symétriquement. Sur la projection des observations, les
granites d'Auvergne sont en rose, les granites d'Entraygues en bleu et les granites de la Borne en
vert. 
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déplacement du capteur puisque peu d'air est piégé dans ce type de poudres. Par 

contre, la deuxième étape provoque l'expulsion de l'eau. Ces éprouvettes sont 

denses et leurs propriétés mécaniques sont élevées par rapport aux autres 

échantillons de ce massif. Le deuxième pôle (Alt 20, 22 et 3I30, 3I31) présentent une 

granularité relativement importante mais elles se "démottent" bien et n'expulsent pas 

d'eau lors de la compaction. Elles ont donc une porosité élevée et leurs propriétés 

mécaniques sont médiocres. Le troisième pôle (2III-25, 2III-26, Alt23) se compose 

d'échantillons à faible granularité et qui ne sont pas saturés en eau lors du mélange 

eau-poudre. Lors de la compaction, le grand déplacement du capteur indique que 

l'air piégé dans ces fines poudres est chassé tandis que l'eau est conservée. Elles 

ont donc une porosité élevée et des propriétés mécaniques peu élevées.  

Les échantillons d'Entraygues forment une série continue entre un échantillon qui a 

de mauvaises propriétés mécaniques (5-ENT) et un échantillon avec d'excellentes 

propriétés mécaniques (Cant GG). Cant GG se caractérise par une granularité 

relativement fine comparée à 5-Ent qui, une fois mélangée à l'eau forme des billes 

mais se "démotte assez bien". La compaction génère l'évacuation de l'eau et 

provoque la densification de l'éprouvette.  

Les granites d'Auvergne se scindent en deux groupes. 35Ch, 36Ch, 37Ch et Manson 

possèdent les mêmes caractéristiques que les échantillons de la Borne (Alt 20, 22 et 

3I30, 3I31) et possèdent des propriétés mécaniques peu élevées. Par contre, GT3 et 

38Ch tendraient à avoir des propriétés mécaniques plus acceptables.  

 

III.2- Eprouvettes destinées à la cuisson à 1175°C 

Les paramètres de l'annexe 9 (Partie A-Caractéristiques communes aux deux séries 

de compaction destinées à la cuisson et Partie C-Caractéristiques propres aux 

éprouvettes destinées à la cuisson à 1175°C) sont traités par A.C.P. Les trois 

premiers axes factoriels expliquent 80 % de l'inertie totale du système. La projection 

des variables et des observations dans les plans factoriels F1F2 et F2F3 est présentée 

en annexe 26. La distribution des propriétés avant cuisson des éprouvettes 

destinées à la cuisson à 1175°C ainsi que les échantillons correspondants sont 

similaires aux répartitions des variables et des observations obtenues pour les 

éprouvettes destinées à cuire à 1050°C. Ceci montre que les mesures sont 

reproductibles et la prise de poudre représentative de l'échantillon. 
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IV. Analyse des propriétés des éprouvettes après cuisson  
 

IV.1- Cuisson à 1050°C 
Les paramètres de l'annexe 14 sont traités par A.C.P. Les trois premiers axes 

factoriels expliquent 79% de l'inertie totale du système. La projection des variables 

dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 est présentée sur la figure A.35A et la 

projection des observations sur la figure A.35B.  

 

IV.1-1 : Répartition des variables 
La distribution des variables dans le plan des deux premiers facteurs montre que les 

propriétés des éprouvettes avant cuisson (hauteurs, volumes et densités apparentes 

sèches) sur l'axe F2 sont indépendantes des propriétés après cuisson telles que les 

propriétés mécaniques, le diamètre ou les variations de diamètre (V°∅), de hauteur 

(V°H), de volume (V°Vol) et de densité apparente (V°Dapp) après cuisson (axe F1). 

Ces propriétés avant cuisson n'ont donc aucune influence sur les propriétés des 

éprouvettes après cuisson à 1050°C.  

 

L'axe F3 renseigne sur la coloration après cuisson : la blancheur (IB, Eab*) au nord 

est opposée à la couleur (a*, b*, IJ) au sud. Les paramètres de couleur sont 

indépendants des autres propriétés et leur origine n'est pas expliquée dans cette 

A.C.P. Une A.C.P. combinant les propriétés physico-chimiques (en particulier, la 

nature du mica) de la matière première et les propriétés des tessons permettra peut-

être de répondre à cette question.  

 

Les propriétés mécaniques élevées (axe F1) proviennent principalement de la 

densification des éprouvettes (V°Dapp1050°C) au cours de la cuisson provoquée par 

un fort retrait de diamètre (V°∅1050°C) et accompagnée de la diminution de la porosité 

ouverte (variable portée par la ligne "c"). La variation de diamètre est liée à une faible 

proportion de quartz résiduel encore présent (variable portée par la ligne "d"). 

A 1050°C, le verre (variable positionnée sur la ligne "d"), produit par la fusion des 

feldspaths avec la participation du quartz (Chap. A.III, § I.2-3), contribue à la 

densification des éprouvettes et à l'élaboration de propriétés mécaniques élevées.  

Le pourcentage de verre est lié à une faible perte de masse à la cuisson (V°M1050°C) 

et il est fortement anti-corrélé à la présence de quartz résiduel (ligne "d"). A 1050°C, 

la perte de masse est habituellement provoquée par une perte d'eau causée par la 
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déshydroxylation des phyllosilicates (micas et/ou minéraux argileux). Par 

conséquent, ces fortes dépendances peuvent indiquer que le verre est produit par 

des roches initialement riches en feldspaths et pauvres en quartz et en 

phyllosilicates.  

La ligne "d" oppose aussi l'angle de frottement (Phi°) au rapport Rmc/R. Cette anti-

corrélation est normale puisque d'après l'abaque de l'annexe 17, Phi° varie à 

l'inverse de Rmc/R. Le rapport serait élevé lorsque le système initial serait pauvre en 

phyllosilicates.  

 

La masse sèche peut être considérée comme une constante et la position de la 

densité de la phase solide après cuisson à 1050°C n'est pas expliquée. Le 

pourcentage de feldspaths résiduels semble porté par un autre axe que F1, F2 et F3. 

Enfin, l'éprouvette étant couchée lors de la cuisson, sa hauteur est en contact sur 

toute une ligne avec le support alors que le diamètre n'y adhère que par un point. La 

hauteur après cuisson dépend donc fortement de la hauteur initiale (sèche) de 

l'éprouvette.  

 

IV.1-2 : Répartition des observations 
La distribution des observations dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 montre que les 

éprouvettes issues des granites d'Auvergne sont colorées (GT3 dans une moindre 

mesure) et qu'elles se répartissent en fonction de leur densité apparente sèche. 

Cette densification avant cuisson influence les propriétés post-cuisson (porosité 

ouverte, propriétés mécaniques) et elle scinde les échantillons en deux groupes. Le 

premier groupe (GT3 et 38Ch) représente des éprouvettes denses avant et après 

cuisson et qui possèdent la plus grande perte de masse due à la déshydroxylation 

des phyllosilicates. Le deuxième groupe (Manson, 35Ch, 36Ch et 37Ch) a un 

comportement inverse. Toute la série a des propriétés mécaniques moyennes. 

Les éprouvettes issues des granites d'Entraygues sont peu colorées et sont 

généralement denses avant cuisson. Elles sont caractérisées par de faibles retraits à 

la cuisson et des propriétés mécaniques peu élevées. Pétrographiquement, cette 

matière première est caractérisée par un développement de quartz et de muscovite 

au détriment des feldspaths. Cette particularité pourrait expliquer le pourcentage 

encore élevé de quartz après cuisson et le faible développement de verre dû à une 

quantité plus restreinte de feldspaths.  
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Comme pour les granites d'Auvergne, les granites de la Borne se répartissent en 

fonction de la densité apparente sèche. Généralement, les éprouvettes denses avant 

cuisson (2I-24, 2III-27, 3II-32) présentent de bonnes propriétés mécaniques. 

Cependant, parmi les éprouvettes peu denses initialement, Alt 23 et 2III-26 ont 

d'excellentes propriétés mécaniques liées une forte densification provoquée par un 

fort retrait de diamètre et un développement de verre important. Les granites de la 

Borne se colorent peu à la cuisson. 

 

F1

 

Figure A.35 : ACP sur les propriétés des éprouvettes après cuisson à 1050°C. Projection des
variables (A) et des observations (B) dans le plan factoriel F1F2 (à gauche) et F1F3 (à droite). Sur la
projection des variables, les variations massiques, volumiques et les variations du diamètre et de la
hauteur après cuisson sont négatives. Les grandeurs introduites apparaissent donc plus importantes
pour les faibles variations que pour les fortes variations. En pratique, il suffit de considérer que ces
variables doivent être positionnées symétriquement. Sur la projection des observations, les granites
d'Auvergne sont en rose, les granites d'Entraygues en bleu et les granites de la Borne en vert. 
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IV.2- Cuisson à 1175°C 
Les paramètres de l'annexe 19 sont traités par A.C.P. Les trois premiers axes 

factoriels expliquent 74% de l'inertie totale du système. La projection des variables 

dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 est présentée sur la figure A.36A et la 

projection des observations sur la figure A.36B.  

 

IV.2-1 : Répartition des variables 
La distribution des variables dans le plan des deux premiers facteurs montre qu'un 

fort retrait de diamètre à la cuisson (V°∅1175°C) est à l'origine de la densification des 

tessons (Dapp1175°C).  

Ces phénomènes (ligne "b") sont partiellement anti-corrélés aux propriétés des 

éprouvettes avant cuisson (hauteurs, densités apparentes et diamètres secs). En 

effet, les éprouvettes denses avant cuisson subissent un faible retrait qui limite leur 

densification après cuisson à 1175°C.  

 

Les propriétés mécaniques ne dépendent pas de la densification. Leurs qualités sont 

fortement corrélées à une faible porosité ouverte après cuisson (axe F1) et elles sont 

liées à une importante production de verre causée par la déstabilisation des 

feldspaths. Donc, les tessons riches en verre silicaté étaient initialement riches en 

feldspaths et pauvres en quartz. L'opposition Rmc/R-Phi° existe toujours. Le rapport 

Rmc/R augmenterait avec le développement de la phase vitreuse et le fluage (H2/H1).  

Les propriétés mécaniques sont partiellement liées à des densités peu élevées avant 

cuisson (Dapp sèches).  

 

Un développement important de verre probablement accompagné d'une diminution 

de viscosité conduit à l'effondrement des tessons (H2/H1 élevé) et à la formation de 

porosité occluse (ligne "c"). La porosité occluse est liée à une faible densité de la 

phase solide (quartz1175°C+verre). Cette corrélation est due au mode de détermination 

de la densité de la phase solide (Chap. A.III, § II.11-4-2) qui suppose que tous les 

pores sont accessibles à l'eau. La porosité occluse est donc incluse dans le volume 

de la phase solide entraînant une diminution de sa densité.  

 

Enfin, l'axe F3 renseigne sur la coloration : le caractère "être coloré" au nord (IJ, a*, 

b*) est opposé au caractère "être blanc" situé au sud (IB, Eab*). Les paramètres de 

couleur sont indépendants des autres propriétés et leur origine n'est pas expliquée.  
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A ce stade de l'étude, les paramètres physiques et/ou minéralogiques qui gouvernent 

les propriétés mécaniques et le retrait de diamètre des tessons ne sont pas 

totalement établis pour une cuisson à 1175°C. 

 

IV.2-2 : Répartition des observations 

La distribution des observations dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 montre que les 

éprouvettes issues des granites d'Entraygues sont bien groupées (sauf 5 ENT) et 

sont caractérisées par une densité apparente sèche élevée (parmi les 27 granites, 

Figure A.36 : ACP sur les propriétés des éprouvettes après cuisson à 1175°C. Projection des
variables (A) et des observations (B) dans le plan factoriel F1F2 (à gauche) et F1F3 (à droite).
Sur la projection des variables, les variations du diamètre et de la hauteur après cuisson sont
négatives. Les grandeurs introduites apparaissent donc plus importantes pour les faibles
variations que pour les fortes variations. En pratique, il suffit de considérer que ces variables
doivent être positionnées symétriquement. Sur la projection des observations, les granites
d'Auvergne sont en rose, les granites d'Entraygues en bleu et les granites de la Borne en vert.
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CantGG a la densité apparente la plus élevée). Elles contiennent un pourcentage 

élevé de quartz et une faible quantité de verre. Cette matière première est 

caractérisée pétrographiquement par un développement de quartz et de muscovite 

au détriment des feldspaths. Cette particularité pourrait expliquer le pourcentage 

encore élevé de quartz après cuisson et la faible proportion de verre dû à une 

quantité plus restreinte de feldspaths. Cette production peu élevée de verre induit 

une porosité après cuisson encore élevée malgré une densification importante lors 

de la compaction, peu de porosité piégée et une conservation plus ou moins 

cylindrique de l'éprouvette. Il en résulte de mauvaises propriétés mécaniques (sauf 

5-ENT) et des variations dimensionnelles et de densité apparente peu élevées. 

Hormis 4ENT et 5ENT, ils sont peu colorés.  

Les éprouvettes issues des granites du massif de la Borne ont plutôt de bonnes 

propriétés mécaniques (voire excellentes pour 2III-26 et Alt 23), un pourcentage de 

verre élevé, elles contiennent peu de quartz et subissent toutes un effondrement. 

Cependant, elles se scindent en deux groupes au niveau des propriétés suivantes : 

la densité apparente sèche, la porosité totale cuite, la densité apparente après 

cuisson et les variations dimensionnelles à la cuisson. Les échantillons 2III-27, 3I-29, 

2I-24, 3II-32 et 3I-31 sont denses avant cuisson et ils présentent un faible retrait de 

diamètre à la cuisson ce qui limite leur densification au cours du chauffage. En 

revanche, le deuxième groupe (Alt20, Alt21, Alt 22, 2VI-28, 2III-25, Alt23 et 2III-26) 

rassemble des éprouvettes peu denses après séchage mais elles présentent de forts 

retraits de diamètre à la cuisson qui conduisent à leur densification. Ces échantillons 

sont plutôt blancs même si certains (Alt20, Alt21, 2I-24, 3I-30, 3II-32) présentent une 

coloration un peu plus poussée par rapport à l'ensemble des éprouvettes du massif 

de la Borne.  

Les éprouvettes issues des granites d'Auvergne sont plutôt groupées et présentent 

une proportion de verre élevée et un pourcentage faible de quartz. Manson et 

36Charade peu densifiés par la compaction deviennent denses après cuisson à la 

faveur d'un fort retrait de diamètre et ces échantillons ont les meilleures propriétés 

mécaniques du groupe. GT3, 35Ch, 37Ch et 38Ch ont un comportement inverse et 

présentent des propriétés mécaniques moins élevées. Contrairement à 1050°C, les 

échantillons d'Auvergne (hormis Manson) ont des propriétés de coloration plus ou 

moins comparables à celles des autres échantillons. 
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V. Conclusions 
Les résultats précédents ont montré que la biotite est le principal paramètre qui 

contrôle la couleur de la matière première. Dans le cas des tessons, l'influence de la 

biotite devrait être confirmée en combinant les propriétés de la matière première 

avec celles des produits cuits dans une A.C.P.  

 

En ce qui concerne les propriétés mécaniques, elles apparaissent principalement 

corrélées avec les propriétés texturales (ou leur variation) des éprouvettes.  

Il est clairement établi qu'avant cuisson, elles sont fonction du drainage de l'eau 

durant la compaction. L'expulsion de l'eau est probablement à mettre en relation 

avec la présence de minéraux argileux.  

Après cuisson à 1050°C, les propriétés mécaniques dépendent du retrait en volume 

des tessons qui est probablement influencé par la texture des éprouvettes avant 

cuisson.  

A plus haute température (1175°C), les propriétés mécaniques dépendent aussi des 

modifications des propriétés texturales des éprouvettes avant cuisson. Cependant, la 

disparition de la porosité ouverte semble être contrôlée par les propriétés 

minéralogiques, c'est à dire la production de verre qui favorise l'effondrement des 

tessons et efface la texture initiale.  

 

Ces différentes conclusions suggérées par les précédentes A.C.P. vont être 

maintenant testées en associant les propriétés minéralogiques et physiques de la 

matière première avec les propriétés physiques des éprouvettes avant et après 

cuisson. Cette démarche est réalisée pour déterminer (1) l'origine de la couleur des 

éprouvettes après cuisson à 1050 et 1175°C et (2) les paramètres qui régissent les 

propriétés mécaniques et le retrait de diamètre pour les éprouvettes chauffées à 

1175°C. 

 

 

VI. Origine de la coloration des éprouvettes après cuisson 
Pour répondre à cette question, les paramètres physico-chimiques des granites de 

l'annexe 8 sont couplés aux paramètres de la coloration (a*, b*, L*, Eab*, IB et IJ) 

mesurés sur les éprouvettes après cuisson et présentés dans les annexes 14 et 19.  
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Les trois premiers axes factoriels expliquent 59% de l'inertie totale du système. La 

projection des variables dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 est présentée sur la 

figure A.37. 

Dans le plan factoriel F1-F2, les paramètres de couleur (a*, b*, IJ) mesurés après 

cuisson à 1050°C et 1175°C sont portés par l'axe F1 à l'est et s'opposent aux 

paramètres de blancheur après cuisson (IB, Eab*) situés à l'ouest. La coloration 

après cuisson est fortement corrélée au pourcentage de fer total (et de titane, dans 

une moindre mesure) présent initialement dans la matière première. Il est rappelé 

que ce pourcentage de fer représente le fer total sans distinction de ses différents 

états de valence.  

La distribution des variables dans le plan factoriel F1-F3 montre que la coloration 

après cuisson à 1175°C est particulièrement corrélée au pourcentage de fer total 

porté par la biotite initiale et au changement probable de son état de valence au 

cours de la cuisson tandis que la coloration après cuisson à 1050°C serait causée 

par les plagioclases qui, initialement, peuvent contenir quelques ppm de fer. 

 

Les paramètres de la coloration mesurés sur les poudres avant cuisson sont situés 

sur la ligne "a" du plan factoriel F1-F2 et sont finalement éloignés de ceux mesurés 

après cuisson et de la biotite. Cette quasi-indépendance est probablement due à la 

très forte influence du statut du fer, présent particulièrement dans la biotite, sur les 

produits cuits par rapport à son action réelle mais mineure sur la coloration des 

produits avant cuisson. 
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Figure A.37 : ACP combinant la caractérisation de la matière première et les paramètres de
couleur mesurés sur les éprouvettes après cuisson. Projection des variables dans le plan
factoriel F1F2 (à gauche) et F1F3 (à droite). 
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VII. Influence de la matière première sur les propriétés des 
éprouvettes 
 
VII.1- Avant cuisson 
Une A.C.P. a été effectuée en couplant la caractérisation physico-chimique des 

granites (annexe 8) avec des propriétés avant cuisson sélectionnées à partir des 

corrélations mises en évidence dans le § III.1-1 et pour leur pertinence. Les 

paramètres utilisés avant cuisson sont les suivants : les paramètres d'interaction 

eau-poudre ("Après Mél", "Démottage", "Eau?"), les variations de masse (V°M) et de 

densité apparente (V°Dapp) après séchage, le volume tassé après 10 coups, le D50, 

le déplacement du capteur (Y), la densité apparente et la porosité ouverte des 

éprouvettes sèches et les paramètres mécaniques (EcE, R, Ec/R). 

 

Les trois premiers axes factoriels expliquent 54% de l'inertie totale du système. La 

projection des variables dans les plans factoriels F1F2 et F1F3 est présentée sur la 

figure A.38. 

 

Cette A.C.P. montre que les propriétés mécaniques sont importantes lorsque les 

échantillons sont riches en argiles issues vraisemblablement de l'altération des 

plagioclases (ligne a, plan F1F2). 

Par ailleurs, les volumes tassés importants sont corrélés à la présence de fines 

particules créées lors du broyage des quartz et des feldspaths et non à des fines 

issues de l'altération (axe F2).  

En ce qui concerne l'expulsion de l'eau lors de la compaction (ligne b, F1F2), ce 

phénomène ne trouve pas d'explication directe à partir de la composition de la 

matière première. Cela semble correspondre à une loi de comportement complexe 

dont l'origine n'est toujours pas strictement déterminée. D'après la position des 

variables, on peut supposer que ce sont les échantillons à granularité grossière et/ou 

riches en argiles qui seraient susceptibles d'expulser de l'eau. 

Enfin, l'axe F3 (au sud) renseigne toujours sur l'influence de la nature des minéraux 

lors du broyage : les systèmes à particules grossières sont riches en muscovite.  
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VII.2- Après cuisson à 1175°C 
Une A.C.P. a été réalisée en combinant la caractérisation physico-chimique des 

granites (annexe 8) avec des propriétés après cuisson à 1175°C sélectionnées à 

partir des corrélations mises en évidence dans le § IV.2-1 et pour leur pertinence. 

Les paramètres utilisés après cuisson sont les suivants : les pourcentages de quartz 

résiduel et de verre, la porosité ouverte et piégée, la densité apparente (Dapp) et la 

densité de la phase solide (Dϕ solide), les variations de diamètre (V°∅) et de la densité 

apparente (V°Dapp) à la cuisson, le module d'Young en chargement du domaine 

élastique (EcE), les cohésions C et C2, les rapports Rmc/R, EcE/Rmc et H2/H1,.  

 

Les trois premiers axes factoriels expliquent 53% de l'inertie totale du système. 

Seule, la projection des variables dans le plan factoriel F1-F2 sera discutée (Figure 

A.39) car les autres plans n'apportent aucune information supplémentaire.  

 

La répartition des variables apporte des nuances quant à l'influence de la matière 

première sur les différentes propriétés mécaniques. Un module d'Young élevé est lié 

à une forte production de verre (axe F1) dans des milieux initialement riches en 

plagioclase sodique non altéré (variable portée par la ligne a), minéral connu pour 

ses qualités de "fondants" dans l'industrie céramique (Chap. A.I, § I.1).  
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Figure A.38 : ACP couplant la caractérisation physico-chimique de la matière première avec 
des propriétés avant cuisson. Projection des variables dans le plan factoriel F1F2 (à gauche) et 
F1F3 (à droite). La variation massique et la variation de la densité apparente au séchage sont 
négatives. Les grandeurs introduites apparaissent donc plus importantes pour les faibles
variations que pour les fortes variations. En pratique, il suffit de considérer que ces variables
doivent être positionnées symétriquement. 
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En revanche, le rapport Rmc/R après cuisson (ligne b) est élevé lorsque le système 

est pauvre en muscovite mais riche en particules quartzo-feldspathiques créées lors 

du broyage des échantillons. La présence de fines particules entre les grosses 

particules provoque vraisemblablement la baisse de la porosité ouverte au profit de 

la formation de porosité piégée lors de la fusion. Ce phénomène a été aussi observé 

sur une ACP réalisée dans les mêmes conditions après cuisson à 1050°C à la 

différence près que la fermeture de la porosité n'est pas observée à cette 

température (non montrée)  
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L'utilisation de plagioclase comme fondant engendre une grande déformation des 

produits cuits (H2/H1 élevé) car la viscosité du liquide "albitique" est très inférieure à 

celle du liquide issu de la fusion du feldspath potassique (Jouenne, 1979). 
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Figure A.39 : ACP combinant la caractérisation de la matière première
et des propriétés après cuisson à 1175°C. Projection des variables dans
le plan factoriel F1-F2. Les variations du diamètre et de la hauteur après
cuisson sont négatives. Les grandeurs introduites apparaissent donc
plus importantes pour les faibles variations que pour les fortes
variations. En pratique, il suffit de considérer que ces variables doivent
être positionnées symétriquement.  
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Enfin, le retrait du diamètre (V°∅) et la densification des éprouvettes (V°Dapp) à la 

cuisson ne sont pas expliqués dans cette ACP. Les causes de ces variations seront 

peut être élucidées dans une ACP couplant les propriétés avant et après cuisson à 

1175°C.  

 
En conclusion, un système granitique riche en feldspaths (plagioclases en 

particulier), non altéré, pauvre en muscovite et riche en particules quartzo-

feldspathiques <2 µm provoque un développement de verre important, une 

diminution de la porosité ouverte et la formation de porosité occluse. Ces systèmes 

se caractérisent par de bonnes propriétés mécaniques après cuisson à 1175°C 

pendant 3 heures.  

 
 

VIII. Influence de la compaction et des propriétés avant cuisson sur 
les propriétés des éprouvettes après cuisson à 1175°C 
Une A.C.P. a été réalisée en combinant des propriétés déterminées avant puis après 

cuisson à 1175°C. Ces propriétés ont été sélectionnées pour leur pertinence et à 

partir des corrélations mises en évidence dans le § III.1-1 (avant cuisson) et le § 

IV.2-1 (après cuisson). Les paramètres utilisés avant cuisson sont les suivants : les 

paramètres d'interaction eau-poudre ("Après Mél", "Démottage", "Eau?"), les 

variations de masse (V°M) et de densité apparente (V°Dapp) après séchage, le 

volume tassé après 10 coups, le D50, le déplacement du capteur (Y), la densité 

apparente et la porosité ouverte des éprouvettes sèches et les paramètres 

mécaniques (EcE, R, Ec/R). Les paramètres utilisés après cuisson sont les suivants : 

les pourcentages de quartz résiduel et de verre, la porosité ouverte et piégée, la 

densité apparente (Dapp) et la densité de la phase solide (Dϕ solide), les variations de 

diamètre (V°∅) et de la densité apparente (V°Dapp) à la cuisson, le module d'Young 

en chargement du domaine élastique (EcE), les cohésions C et C2, les rapports 

Rmc/R, EcE/Rmc et H2/H1,.  

 

Les trois premiers axes factoriels expliquent 73% de l'inertie totale du système. 

Seule, la projection des variables dans le plan factoriel F1-F2 sera discutée (Figure 

A.40) car les autres plans n'apportent aucune information supplémentaire. 
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Les nouvelles informations apportées par cette A.C.P sont les suivantes. Des 

propriétés mécaniques élevées avant cuisson (EcE) ne sont pas la condition 

nécessaire pour engendrer des propriétés mécaniques importantes après cuisson à 

1175°C.  

Ce sont même les échantillons présentant de mauvaises propriétés mécaniques 

avant cuisson qui possèdent les meilleures propriétés mécaniques après cuisson 

causées par un développement de verre important et une faible porosité ouverte (axe 

F1). 

 

La variation de densité apparente et le retrait de diamètre à la cuisson sont d'autant 

plus importants que le solide initial est poreux (ligne a). La densification est liée à 

une diminution du diamètre à la cuisson mais elle apparaît surtout comme étant 

provoquée par une variation de porosité au cours de la cuisson à 1175°C. 
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Figure A.40 : ACP combinant des propriétés avant et après cuisson à 1175°C.
Projection des variables dans le plan factoriel F1-F2. La variation massique et la
variation de la densité apparente au séchage ainsi que les variations du
diamètre et de la hauteur après cuisson sont négatives. Les grandeurs
introduites apparaissent donc plus importantes pour les faibles variations que
pour les fortes variations. En pratique, il suffit de considérer que ces variables
doivent être positionnées symétriquement. 
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L'analyse des propriétés minéralogiques et physico-chimiques des 27 granites 

utilisés ayant servi de support à cette étude a permis de mettre en évidence les 

grandes relations suivantes. 

 
La couleur des tessons est principalement contrôlée par la présence du fer contenu 

dans la roche initiale. 

 
Les propriétés mécaniques après cuisson apparaissent, pour l'essentiel, liées au 

développement de la phase vitreuse et à la distribution des porosités (ouverte et 

piégée). Les fines de broyage semblent aussi jouer un rôle important par le 

comblement de la porosité entre les grosses particules. Il apparaît donc que les 

propriétés mécaniques dépendent essentiellement de la composition initiale par la 

quantité de feldspaths qui régule la quantité de verre après cuisson et la quantité de 

micas qui contrôle l'aptitude à développer des fines quartzo-feldspathiques lors du 

broyage. Pour obtenir des propriétés mécaniques élevées, il est donc nécessaire de 

sélectionner un granite riche en feldspaths et pauvre en micas. 

 
Pour ce qui concerne la porosité des tessons, il apparaît qu'elle est d'autant plus 

faible que la porosité des éprouvettes avant cuisson sera forte. La porosité des 

tessons est donc liée à l'aptitude du système à se densifier. A l'heure actuelle, ce 

phénomène apparaît lié à l'aptitude des éprouvettes à expulser de l'eau lors de la 

compaction. L'origine de ce phénomène n'est pas clairement établie mais on peut 

raisonnablement penser que la granularité des granites broyés est un facteur 

important. Cependant, toutes les éprouvettes ayant été réalisées avec la même 

teneur en eau, il est probable que la porosité des éprouvettes avant cuisson puisse 

être contrôlée en optimisant le rapport solide/eau. 

 
Le rôle des argiles apparaît essentiel pour assurer de bonnes propriétés mécaniques 

des éprouvettes avant cuisson car elles assurent la cohésion entre les grosses 

particules. Mais, le caractère "avoir de bonnes propriétés mécaniques avant cuisson" 

est incompatible avec l'assurance "d'obtenir de bonnes propriétés mécaniques après 

cuisson". L'origine de cette contradiction est à rechercher dans la formulation même 

des granites altérés. En effet, un granite riche en argiles sera par définition pauvre en 

feldspaths (les argiles étant issues de l'altération des feldspaths) limitant la 

production de verre lors de la cuisson.  
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______________________________Destabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.I 

 

L'analyse statistique des relations entre propriétés élémentaires de granites altérés 

et propriétés d'usage (partie A) a démontré l'importance de la porosité et de son 

évolution sur les propriétés finales des éprouvettes cuites. 

Dans cette partie, la porosité n'était considérée que de manière globale et indirecte 

c'est-à-dire à partir des mesures de densités. Ainsi, toute information relative à la 

taille, au statut (porosité ouverte, porosité piégée), à la distribution des pores au sein 

de la phase solide et à leur évolution au cours de la cuisson n'est pas prise en 

compte.  

L'objectif de cette deuxième partie est donc d'examiner de manière plus détaillée les 

transformations texturales des poudres granitiques en liaison avec les 

déstabilisations minéralogiques induites par la cuisson.  

 

 

Cette étude est conduite en utilisant un échantillon considéré comme représentatif 

d'un granite moyen (relativement à la typologie des 27 échantillons de la partie A). 

L'échantillon sélectionné est "Grangette" et il se positionne à l'origine du référentiel 

typologique à savoir le plan factoriel F1-F2 de la figure A.33. L'étude est réalisée sur 

une poudre compactée puis chauffée à 1175°C entre 5 minutes et 68 heures. 

 

Les différentes techniques utilisées pour étudier les éprouvettes sont les méthodes 

microscopiques (microscope pétrographique, MEB. MET), la microsonde 

électronique, la diffraction des rayons X et la spectroscopie infra-rouge (Chapitre 

B.II).  

 

Le chapitre B.III est consacré à l'étude de l'évolution de la matrice quartzo-

feldspathique. 

 

De plus, les observations au microscope pétrographique et au MEB ont mis en 

évidence un comportement particulier de la muscovite quant à sa porosité. L'étude 

de la déstabilisation minéralogique et texturale de la muscovite fera donc l'objet d'un 

chapitre spécifique (Chapitre B.IV). 
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______________________________Destabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.II 

I. Le matériau 
La roche étudiée dans cette deuxième partie est un leucogranite aplitique à 

muscovite. Il provient du batholite de la Margeride dans la région d'Entraygues (sud-

ouest du Massif Central) et il a été échantillonné proche d'une localité nommée 

"Grangette". Le contexte géologique est détaillé dans le chapitre A.II. Ses propriétés 

physico-chimiques (% oxydes, estimation minéralogique, …) sont dans l'annexe 8 et 

les techniques utilisées pour la caractérisation sont présentées dans le chapitre A.III. 

 
 
II. Procédure expérimentale 
L'évolution texturale de la matrice quartzo-feldspathique et de la muscovite, ainsi que 

la cinétique de leur déstabilisation minéralogique sont étudiées à partir de cylindres 

de poudre compactée chauffés à 1175°C pendant 5, 10, 40 minutes et 3, 24 et 68 

heures dans un four à 1 atmosphère. 

 

II.1- Elaboration de la pâte 
Sept éprouvettes sont fabriquées à partir de 13 g de poudre (granulométrie 

présentée en annexe 9-partie A) et de 2 ml d'eau introduits dans un mélangeur 

(Chap. A. III, § II.5-1) pour obtenir une "pâte". 

 

II.2- Compaction 
La poudre humidifiée est versée dans un moule cylindrique (via un entonnoir) sur 

lequel est ensuite posé un piston. La compaction est assurée par un coup de 

marteau sur le piston supérieur du moule posé sur une table (figure B.1). Cette 

action est brutale, rapide et différente selon la force exercée sur le marteau et donc 

non reproductible d'une compaction de poudre à l'autre. De plus, le moule en PVC 

est constitué d'une matrice creuse fixe, d'un piston inférieur fixe et d'un piston 

supérieur mobile entraînant un pressage de type simple effet induisant une 

différence de compaction. La partie "côté marteau" est donc plus compactée que la 

partie opposée. Les cylindres ont les dimensions moyennes suivantes : 23 mm de 

diamètre et de hauteur. Considérant une densité théorique des grains de 2.65, la 

porosité ouverte est estimée à 42%. 
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Poudre  
compactée

Piston inférieur  
fixe avec tige  

Rondelle  
percée fixe 

Matrice fixe 

Poudre versée  
dans le moule à  
l'aide d'un entonnoir 

Ø=2.3 cm 

Piston supérieur mobile 

H=14 cm 

Figure B.1 : Dispositif de compaction pour la série cinétique  

 
 
 
II.3- Chauffage  
Les expériences de cuisson sont faites dans un four (de marque Carbolite) haute 

température (T°C max. 1600°C) muni de corps de chauffe en carbure de silicium. Ce 

four est équipé d'un régulateur et programmateur de température de marque 

Eurotherm. Après stabilisation de la température à 1175°C, les cylindres de poudre 

compactée humides sont introduits dans le four et reposent horizontalement sur un 

support en céramique pendant toute la durée du cycle thermique. La température 

régnant au niveau des éprouvettes est continuellement contrôlée à l'aide d'un 

thermocouple Pt/Pt10Rh d'une précision de ± 5°C. A la fin du cycle thermique, les 

éprouvettes subissent une trempe dans l'air pour s'affranchir des éventuels 

problèmes de cristallisations dus à une descente en température trop longue. 
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III. Techniques d'observation et Méthodes analytiques 
Deux types de techniques sont utilisés pour comprendre les évolutions texturales et 

les transformations minéralogiques qui s'opèrent au cours du traitement thermique 

du système quartzo-feldspathique et de la muscovite présents dans la poudre 

granitique : 

- Techniques d'observation (Microscope polarisant, Microscope Electronique à 

Balayage et en Transmission) ;  

- Techniques d'analyses (Microsonde électronique, Spectroscopie InfraRouge, 

Diffraction des rayons X, Analyses d'images). 

 
III.1- Microscope polarisant 
Le microscope polarisant est l'instrument de prédilection du pétrologue. La théorie et 

les principes de fonctionnement du microscope ne sont pas développés ici. Le 

lecteur intéressé se reportera à l'ouvrage de Roubault et al. (1963).  

Cet outil requière des lames minces pétrographiques classiques de 30 µm 

d'épaisseur. Elles sont réalisées à partir de morceaux de cylindres sciés dans le sens 

de leur longueur, préalablement imprégnés sous vide d'une résine transparente très 

fluide à deux composants (Géofix). Leur réalisation a été effectuée par C. Constantin 

du laboratoire "Magmas et Volcans" (LMV) de Clermont-Ferrand. 

 

Figure B.2 : Principe du microscope polarisant (d'après Foucault et
Raoult, 1992). A gauche, trajet du rayon lumineux et modifications
successives du plan de polarisation. A droite, principaux éléments d'un
microscope polarisant - m.a. : manette de commande de l'analyseur -
v.c. : vis de commande du condenseur. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

-149- 



______________________________Destabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.II 

Le principe général des microscopes optiques est basé sur la transmission des 

rayons lumineux et leur déviation par des lentilles. En géologie, les lames minces de 

roches sont étudiées à partir d'un microscope polarisant muni de quelques dispositifs 

particuliers (figure B.2) et dont les grandissements dépassent rarement 500.  

La platine portant la plaque mince est circulaire et peut pivoter autour de l'axe 

optique du microscope. Sous la platine, se trouve un polariseur (lame polaroïd) dont 

les propriétés optiques sont telles qu'il ne laisse passer les vibrations lumineuses que 

dans un plan déterminé, ce qui définit une lumière polarisée rectilignement. Au-

dessus de la platine, entre l'objectif et l'oculaire, se trouve un autre polariseur appelé 

analyseur ; par construction, son plan de polarisation est perpendiculaire à celui du 

polariseur. Dans l'oculaire, se trouve un réticule de deux fils orthogonaux, le fil nord-

sud correspondant le plus souvent, au plan de polarisation du polariseur et le fil est-

ouest, à celui de l'analyseur.  

 

Parmi les nombreuses modalités d'observations possibles avec un tel microscope, 

on retiendra :  

1- l'observation lorsque l'analyseur est enlevé (lumière polarisée non analysée -

LPNA- appelée couramment mais abusivement "lumière naturelle") : de nombreux 

minéraux sont incolores, d'autres sont colorés et gardent la même teinte quelle que 

soit la position de la section étudiée, d'autres enfin sont colorés et pléochroïques 

c'est-à-dire que la teinte change pour une rotation de 90°, le phénomène se répétant 

quatre fois lors d'une rotation complète de 360° car ils absorbent la lumière polarisée 

de manière différente selon leur orientation. Ce pléochroïsme est l'un des caractères 

permettant d'identifier certains minéraux (micas noirs, tourmaline, par ex.).  

2- l'observation lorsque l'analyseur est en place (lumière polarisée analysée -LPA-

appelée couramment mais abusivement "lumière polarisée"). Dans ce cas, s'il n'y 

pas de cristal anisotrope intercalé sur le trajet des rayons lumineux, la lumière est 

arrêtée. Si un cristal anisotrope (corps dans lequel la vitesse de la lumière est 

fonction de sa direction de propagation) est intercalé, il donne, à partir de la lumière 

polarisée issue du polariseur, et compte tenu des lois de la réfraction, deux rayons 

polarisés selon les axes n'g et n'p de l'ellipse des indices de la section étudiée ; ces 

deux rayons sont à leur tour repris par l'analyseur et le résultat se traduit par la 

disparition de certaines longueurs d'onde, si bien que l'on observe un éclairement 

coloré définissant la teinte de polarisation de la section observée. Au cours d'une 

rotation complète de la platine, on a quatre maximums d'intensité et quatre positions 
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d'extinction. Ces dernières, placées, à 45° des précédentes s'obtiennent lorsque n'g 

et n'p sont parallèles au plan de polarisation du polarisateur ou à celui de l'analyseur. 

Les teintes de polarisation et les positions d'extinction par rapport aux fils du réticule 

sont des caractéristiques importantes des cristaux qui en permettent l'identification 

au microscope. 

 

 

III.2- Microscope Electronique à Balayage 
La microscopie électronique à balayage (MEB) a été effectuée avec l'aide d'A. Kohler 

sur un appareil Hitachi 2500 LB équipé d'un détecteur d'électrons secondaires et 

rétrodiffusés et d'un spectromètre EDS Kevex Delta (Service Commun de 

microscopie électronique à balayage, Faculté des Sciences - Nancy). La source 

d'électrons est un canon à filament d'hexaborure de lanthane (LaB6). L'obtention 

d'une image MEB nécessite que la surface du matériau observé soit conductrice. 

Pour cela, les lames minces préalablement étudiées au microscope polarisant sont 

métallisées par pulvérisation de carbone.  

La conception du MEB est de prendre en compte point par point la variation d'un 

signal issu de l'échantillon sous l'effet d'une excitation électronique locale. La nature 

de l'image produite dépend de la nature de l'excitation électronique. Le lecteur 

intéressé par cette technique se reportera aux ouvrages suivants (Eberhart, 1989 ; 

Martin et al., 1998).  

 

III.2-1 : Interaction rayonnement-matière 
L'échantillon balayé par le faisceau électronique est le siège de différents 

phénomènes issus de l'interaction rayonnement (faisceau électronique) - matière (les 

atomes). Chacun de ces effets donne lieu à la formation d'une "image", si le 

détecteur capable de transformer l'effet physique en signal électrique est présent. 

Seules les trois interactions qui ont été utilisées sont traitées.  

Les interactions inélastiques entre les électrons du faisceau incident et les électrons 

peu liés de l'échantillon peuvent faire passer ces derniers de la bande de valence à 

la bande de conduction avec une énergie cinétique suffisante pour se déplacer dans 

le solide. Ce sont les électrons secondaires. Leur énergie est comprise entre 0 et 50 

eV. A cause de leur faible énergie, leur libre parcours est de quelques nm. Les 

informations qu'ils transmettent correspondent à une zone superficielle de quelques 

couches atomiques. Ils permettent de fournir une image de la topographie du cristal. 
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Les électrons rétrodiffusés sont des électrons du faisceau incident qui, après 

quelques collisions élastiques ressortent de l'échantillon sans avoir perdu d'énergie 

(rétrodiffusés élastiques) ou après une faible perte d'énergie (rétrodiffusés 

inélastiques). Le nombre d'électrons rétrodiffusés augmente avec le numéro 

atomique de la cible ; ces électrons sont à l'origine du contraste de composition 

chimique. Les interactions inélastiques des électrons incidents avec les atomes de 

l'échantillon peuvent conduire à leur ionisation (état excité). Pour revenir à son état 

d'équilibre, l'atome excité amorce un processus de désexcitation par des transitions 

électroniques d'un niveau plus externe sur le niveau ionisé. Ce changement d'état 

peut se produire par la perte d'un quantum (phénomène spectroscopique) libéré sous 

forme d'un photon X. La longueur d'onde de ce photon est caractéristique de l'état 

chimique de l'émetteur et son comptage permet d'accéder à la microanalyse 

quantitative. En pratique, seuls les éléments plus lourds que le carbone peuvent être 

mesurés. 

 

III.2-2 : Traitement de l'information 
 
III.2-2-1 : Les résolutions spatiale et en profondeur 

Les résolutions spatiales (séparation minimale entre deux points de l'objet séparés 

sur l'image) et en profondeur varient essentiellement en fonction de la nature du 

signal recueilli (figure B.3) et de la nature du solide. 
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 Figure B.3 : Représentation schématique des résolutions spatiale et en profondeur
pour les électrons secondaires, les électrons rétrodiffusés et les photons X. En
insertion est indiquée une représentation plus proche de la réalité des poires
d'interaction et l'influence du numéro atomique moyen sur le volume analysé (d'après
Sauzéat, 1998). 
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La trajectoire d'un électron dans une cible résulte d'une série d'interactions faisant 

varier sa quantité de mouvement. Chaque interaction entraîne une déviation de 

l'électron, une perte d'énergie et la création d'une particule secondaire si l'interaction 

est inélastique. Au bilan, la pénétration des électrons primaires dans la matière est 

accompagnée d'un élargissement du faisceau et d'une perte progressive d'énergie. 

Le volume de pénétration est appelé familièrement "poire d'interaction". La forme de 

cette poire dépend du matériau. En pratique, la poire d'interaction n'a pas de 

contours nets mais plutôt des contours diffus tel que représenté sur la figure B.3. La 

taille de la poire dépend à la fois de la tension d'accélération des électrons (elle peut 

doubler de taille à chaque augmentation de 10 keV du faisceau incident) et du 

nombre atomique des éléments analysés (figure B.3). 

 

III.2-2-2 : Origine des contrastes d'image 

Le contraste d’image est dû aux variations du pouvoir réémitif de la surface. Celui-ci 

varie soit pour des raisons de contraste topographique, soit pour un contraste de 

composition ou de numéro atomique. 

Le contraste de topographie a plusieurs origines : les contrastes d'inclinaison, 

d'ombrage et d'arête ou de pointe. Le contraste d'inclinaison est l'augmentation de 

l'émission des électrons secondaires et électrons rétrodiffusés lorsque l'angle entre 

les électrons incidents et la surface de l'échantillon diminue (figure B.4). Les bords 

d'un fil cylindrique ou d'une sphère paraissent ainsi généralement plus brillants que 

le centre. Le contraste d'ombrage ne concerne quasiment que les électrons 

secondaires. Ceux-ci sont attirés par le champ du collecteur, même depuis les points 

qui ne sont pas "visibles" en ligne directe par le détecteur. Ce dernier peut ainsi "voir" 

dans les trous ou derrière les arêtes, mais dans ce cas l'intensité reçue est plus 

faible : les régions cachées apparaissent plus sombres. Les électrons rétrodiffusés 

n'arrivent au détecteur que s'ils sont émis par un point "vu" du scintillateur. C’est 

pourquoi le détecteur d’électrons rétrodiffusés est très proche de la surface. Les 

régions cachées semblent noires. Le contraste d'arêtes ou de pointes est 

l'augmentation de l'émission des électrons secondaires et électrons rétrodiffusés sur 

des arêtes ou des pointes, un nombre d'électrons plus grand pouvant quitter la 

surface ; ces détails paraissent plus brillants. Ces effets participent donc de façon 

différente pour les électrons secondaires (les trois effets sont prépondérants) et les 

électrons rétrodiffusés (seuls les effets d'inclinaison et de pointe sont actifs). 
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Le contraste de composition ou de numéro atomique concerne essentiellement les 

électrons rétrodiffusés. Plus l'élément est lourd, plus la quantité d'électrons 

rétrodiffusés est importante et plus l'élément apparaîtra lumineux à l'image. La 

mesure des niveaux de gris de l'image en électrons rétrodiffusés fournit alors une 

estimation de la distribution de densité de l'objet. Du fait que dans tous les cas leur 

énergie est supérieure à celle des électrons secondaires, la profondeur d'échantillon 

analysée par les électrons rétrodiffusés est toujours supérieure à celle des électrons 

secondaires. 

 

faisceau électronique primaire 

e -  secondaires

détecteur

zone accessible 
à l'image

 

faisceau électronique primaire

e -  rétrodiffusés 

détecteur 

zone accessible 
à l'image 

Figure B.4 : Représentation schématique des différences de trajectoires des électrons
secondaires et rétrodiffusés entre le point d’impact du faisceau électronique incident et le
détecteur (d'après Sauzéat, 1998). 

 

III.2-2-3 : L'analyse chimique 

Les méthodes d'analyse par spectrométrie de rayons X nécessitent la détermination 

du spectre du rayonnement après interaction. Dans le cas des MEB, cette analyse 

spectrale est réalisée au moyen d'un spectromètre à dispersion d'énergie (EDS), 

détecteur dont le signal délivré est proportionnel à l'énergie des particules incidentes. 

La résolution absolue est meilleure à faible énergie (raies d'éléments légers) qu'à 

grande énergie (raies d'éléments lourds) ; la résolution relative varie en sens inverse. 

Le détecteur est associé à un amplificateur et à un convertisseur analogique-

numérique qui compose un histogramme du spectre d'énergie. Les pics superposés 

peuvent alors être décomposés en leurs courbes gaussiennes respectives. Après les 

corrections de matrice, l'analyse quantitative peut être menée à bien. 

 

 

III.3- Microscope Electronique en Transmission 

Le Microscope Electronique en Transmission (MET) permet d'obtenir à la fois une 

information structurale par l'intermédiaire de la diffraction électronique et une 

résolution de plus de trois à quatre ordres de grandeur supérieurs au microscope 
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polarisant. Ces qualités ont particulièrement contribué à l'observation des produits 

issus de la déstabilisation de la muscovite ainsi qu'à la détermination de leur nature 

minéralogique. 

La microscopie électronique en transmission a été effectuée au CRMC2 de 

l'Université d'Aix-Marseille par B. Devouard. Le microscope utilisé est un JEOL 

2000fx travaillant sous une tension d'accélération de 200 kV. Cet appareil est équipé 

d'un système d'analyse chimique par dispersion d'énergie. Les observations ont été 

effectuées sur des échantillons ultra-minces de quelques nanomètres (§ III.3-4). Les 

clichés de diffraction ont été indexés avec l'aide de F. Faure (LMV, Clermont-

Ferrand). Le lecteur intéressé par la théorie de la microscopie électronique se 

reportera aux ouvrages suivants (Eberhart, 1989 ; Buseck, 1992 ; Williams et Carter, 

1996).  

 

III.3-1 : Présentation du microscope électronique en transmission 
Le MET présente beaucoup d'analogie avec le microscope polarisant, comme cela 

est montré sur la figure B.5. Un MET est constitué par un canon d'électrons et un 

ensemble de lentilles électromagnétiques dont la distance focale peut être modifiée 

en faisant varier les courants dans un solénoïde. 

• Les condenseurs : ils focalisent le faisceau d'électrons de manière à ce qu'il soit 

petit, intense et pratiquement parallèle lorsqu'il atteint l'échantillon. 

• L'objectif correspond à la lentille qui analyse l'information. Une première image se 

forme dans le plan image de cette lentille : l'image intermédiaire. Un diagramme de 

diffraction se forme dans le plan focal de cette lentille. L'échantillon est positionné au 

centre de la lentille objectif. 

• Les lentilles de projection servent à agrandir l'image. Selon la valeur du courant 

imposée à la première lentille intermédiaire, cette dernière focalise soit dans le plan 

image soit dans le plan focal de la lentille objectif, produisant respectivement une 

image ou un diagramme de diffraction électronique. Les autres lentilles reprennent et 

agrandissent ces informations qui apparaissent alors sur l'écran. Ainsi, il est à tout 

moment possible d'enregistrer localement l'image et la diffraction qui lui est associée. 

Comme nous le verrons ultérieurement, c'est l'analyse du diagramme de diffraction 

qui permet d'interpréter les contrastes visualisés dans les images. 

 

En plus des lentilles électromagnétiques, plusieurs diaphragmes peuvent être placés 

pour limiter la taille du faisceau d'électrons : 
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• Le diaphragme du condenseur au niveau du système d'illumination permet de 

sélectionner les faisceaux d'électrons proches de l'axe optique et d'améliorer la 

cohérence du faisceau. 

• Le diaphragme d'ouverture (ou de contraste), qui est placé dans le plan focal image 

de l'objectif, permet de choisir les faisceaux diffractés qui formeront l'image. En 

coupant une partie de l'information diffractée ou transmise, il génère un contraste 

d'amplitude. 

• Le diaphragme de champ (ou de sélection d'aire) situé au niveau de l'image 

intermédiaire permet de sélectionner la zone pour laquelle on veut obtenir le 

diagramme de diffraction. 

Figure B.5 : Comparaison entre le microscope optique et le MET. La trajectoire des 
faisceaux d'électrons est dessinée en mode diffraction (à gauche) et en mode image (à
droite) (d'après Buseck, 1992, modifié). 

 

III.3-2 : La diffraction des électrons 
Le diagramme de diffraction est obtenu après le passage d'un faisceau d'électrons 

presque parallèle à travers l'échantillon. Lorsque l'échantillon est cristallin, la diffusion 

élastique produit des faisceaux diffractés qui s'écartent, avec un petit angle, de l'axe 

optique. Ce phénomène de diffraction est régi par la loi de Bragg et des pinceaux 

d'électrons présentant des angles particuliers avec le faisceau incident arrivent sur la 

lentille objectif. Selon les règles classiques d'optique, chaque faisceau diffracté va 
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converger dans le plan focal image de l'objectif : un diagramme de diffraction se 

forme. En ajustant les lentilles de projection de manière à visualiser le plan focal 

image de l'objectif, on obtient le diagramme de diffraction. Ce dernier est une 

représentation directe, à un facteur d'échelle près, du réseau réciproque. Il permet 

donc d'obtenir très précisément l'orientation du cristal. C'est cette information 

structurale qui va être très utilisée pour l'indexation des faces. Comme il a été signalé 

précédemment, la diffraction électronique suit la même loi de diffraction que les 

rayons X, la loi de Bragg :     2dhklsinθ = nλ 

avec dhkl la distance inter-réticulaire, θ l'angle d'incidence et λ la longueur d'onde des 

rayons X. Cependant, il faut distinguer deux particularités de la diffraction 

électronique :  

1- L'échantillon très mince est observé en transmission. Il faut donc tenir compte des 

électrons qui traversent l'échantillon sans être déviés. Ils composent le faisceau 

transmis. 

2- La longueur d'onde (λ) des électrons accélérés est très faible. Par conséquent les 

angles de Bragg seront très petits. Dans ces conditions, la loi de Bragg peut alors se 

simplifier : 2dhklθ = nλ.  

Généralement, les informations cristallographiques importantes (nature des faces) 

correspondent aux plans denses, c'est-à-dire aux plans d'indices simples de la 

structure. Les diagrammes de diffraction qui permettent alors de les caractériser sont 

les diagrammes denses au sein desquels les rangées de taches sont serrées. 

 
III.3-3 : L'imagerie conventionnelle 

Un faisceau d'électrons incidents d'intensité uniforme est transformé en un faisceau 

d'intensité non uniforme par la diffusion des électrons à travers l'échantillon. Cette 

dispersion forme le diagramme de diffraction dans le plan focal image de l'objectif en 

séparant les faisceaux diffractés du faisceau transmis. Dans le plan image de la 

lentille objectif, la variation d'intensité va induire une variation de contraste. Cette 

variation d'intensité est accentuée par la présence d'un diaphragme de contraste qui 

limite l'ouverture de l'objectif. Ainsi, seuls les rayons diffusés avec un angle inférieur 

à l'angle d'ouverture du diaphragme contribueront à la formation de l'image, le 

contraste d'amplitude provenant de la soustraction de ces rayons diffusés ou 

diffractés. C'est cette méthode dite de "contraste d'amplitude" qui est utilisée en 

microscopie conventionnelle. Ce principe est poussé à l'extrême avec l'imagerie en 

champ clair ou en champ sombre. En effet, la microscopie en champ clair utilise 
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uniquement le faisceau transmis pour former l'image, tous les électrons diffractés 

sont arrêtés par le diaphragme de contraste. A l'opposé, en champ sombre, seul un 

ou plusieurs faisceaux diffractés sont utilisés pour former l'image, le faisceau 

transmis étant totalement arrêté.  

En microscopie haute résolution, l'épaisseur de l'échantillon est tellement réduite que 

le contraste d'amplitude peut être négligé. Le contraste va résulter de l'interférence 

constructive ou destructive des faisceaux transmis ou diffractés. Ce contraste de 

phases sera obtenu par une focalisation plus ou moins importante de la lentille 

objectif. 

 

III.3-4 : La Préparation des échantillons  
Un des principaux inconvénients du MET est la réalisation des échantillons lorsque 

ceux-ci ne peuvent pas être observés à partir d'une préparation par dépôt-goutte. 

Les préparations finales devant faire 3 mm de diamètre, les muscovites déstabilisées 

doivent être isolées puis extraites de la gangue quartzo-feldspathique.  

Les sections polies 

Des sections polies sont préparées à partir de coupes de 1 mm d'épaisseur dans les 

demi-cylindres cuits et imprégnés. Elles ont été réalisées avec l'aide de C. 

Constantin (LMV, Clermont-Ferrand). 

Les lames minces 

Ensuite, ces sections polies sont collées à l'aide d'une colle thermique sur une lame 

de verre pour réaliser des lames minces pétrographiques classiques d'épaisseur 30 

µm. Ces fines lames de roche devant être ultérieurement décollées de leur support 

en verre, l'utilisation d'une colle thermique est donc nécessaire pour permettre 

l'extraction de l'échantillon MET. Cependant, sa très faible adhérence empêche une 

fabrication standard et automatique des lames minces. Par conséquent, elles ont 

toutes été faites manuellement au LMV de Clermont-Ferrand. 

Le repérage et la découpe des muscovites 

Les muscovites déstabilisées sont d'abord repérées au microscope polarisant. Puis, 

sous une loupe binoculaire, une grille de cuivre de 1 mm de diamètre interne est 

collée à l'Araldite sur la lame mince et centrée autour de la muscovite sélectionnée. 

La pose de la grille de cuivre consolide la préparation fragile et permet ainsi de la 

manipuler et de la transporter plus facilement. Puis, le contour des grilles de cuivre 

est découpé à l'aide d'un scalpel sous une loupe binoculaire. Enfin, l'ensemble grille-
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échantillon est décollé à l'aide de la pointe d'un fer à souder. Cette opération a été 

réalisée au LMV de Clermont-Ferrand avec l'aide de B. Devouard et de F. Faure. 

L'amincissement des préparations  

Les préparations trop épaisses (>100 µm) subissent un amincissement mécanique à 

l'aide d'un Dimpler. L'action d'un Dimpler consiste à creuser une cuvette grâce à la 

rotation d'une petite roue métallique enduite d'une pâte diamantée qui abrase 

mécaniquement la préparation. Cette abrasion amincie la préparation proprement 

dite mais également les bords de la grille en cuivre pour faciliter l'amincissement 

ionique.  

La préparation ≤ 80 µm d'épaisseur subit un amincissement final grâce à un Gatan 

PIPS (Precision Ion Polishing System). Cet appareil permet un amincissement sous 

vide grâce au bombardement ionique d'argon sous une tension d'accélération de 5 

keV. Le faisceau d'argon fait un angle de 9° par rapport à la préparation (côté grille) 

et de 4° en dessous de la préparation. Le faisceau d'argon ainsi incliné réduit 

progressivement l'épaisseur de la préparation jusqu'à l'obtention d'un trou biseauté 

dans la muscovite. Ce biseau constituant le bord du trou correspond à la zone 

d'observation. Cette zone ainsi amincie ne fait pas plus de 50-100 nm d'épaisseur et 

elle est "transparente" aux électrons et donc observable en MET. Les échantillons 

sont ensuite carbonés pour permettre l'évacuation des charges électriques et de la 

chaleur induite par le faisceau incident. Les deux types d'amincissements ont été 

réalisés au CRMC2 à Marseille avec l'aide de S. Nitsche et d'A. Baronnet. 

 

 

III.4- Microsonde Electronique 
Les analyses chimiques quantitatives ont été effectuées à l'Université Blaise Pascal 

à Clermont-Ferrand (Centre Régional de Mesures Physiques) sur une microsonde 

électronique Cameca SX100 avec l'aide de M. Veschambre et de J.L. Devidal. Elles 

ont été réalisées dans des zones des lames minces préalablement repérées au 

microscope polarisant.  

La microsonde électronique est un appareil très proche du MEB. Les différences ne 

se situent que dans l’optimisation des qualités analytiques aux dépens des qualités 

d'imagerie. La colonne comprend un canon à électrons qui produit un faisceau 

canalisé et stabilisé par l'intermédiaire de plusieurs lentilles. L'échantillon est 

positionné dans une chambre sous vide sous une lentille qui focalise le faisceau 

électronique. Les électrons accélérés excitent la zone de l'échantillon visée, celle-ci 
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émet des rayons X (Chap. B.II, §III.2-1) qui sont analysés par quatre spectromètres à 

sélection de longueur d'onde (WDS), plus précis que les spectromètres EDS installés 

sur les MEB (Chap. B.II, § III.2-2-3), dont les monochromateurs sont adaptés aux 

séquences des éléments à doser.  

 
 
III.5- Spectroscopie infrarouge  
La spectroscopie infrarouge est une technique basée sur les interactions 

rayonnement-matière, sensible aux énergies de vibration des liaisons moléculaires 

(en particulier des molécules d'eau). Elle constitue donc une méthode d’analyse des 

environnements locaux (quel que soit l’état physique du système).  

Dans le cadre de cette étude, cette spectroscopie moléculaire a été employée pour 

connaître la nature des phases piégées au sein des pores. 

 

III.5-1 : Principe 
Sous l'effet d'un rayonnement électromagnétique infrarouge, les liaisons 

moléculaires absorbent une partie de cette énergie incidente et les noyaux vibrent 

selon des mouvements de différents types. Les vibrations sont classées en deux 

catégories : vibrations d’élongation (stretching) ou de déformation des angles 

(bending). Ces vibrations impliquent une variation du moment dipolaire de la 

molécule et créent un champ électromagnétique périodique qui absorbe la radiation 

électromagnétique de même fréquence. L’intensité d’absorption est proportionnelle 

au carré de la vitesse de variation du moment dipolaire. Les fréquences d’absorption 

correspondent aux fréquences des vibrations moléculaires. L'analyse 

spectroscopique consiste à observer les quantités de rayonnement absorbées par 

l'échantillon en fonction de la longueur d'onde.  

 

III.5-2 : Conditions expérimentales 
Les spectres d'absorption présentés ici sont réalisés dans le domaine du moyen 

infrarouge (nombres d'onde 1/λ compris entre 4000 et 400 cm
-1

). Ils ont été 

enregistrés à l'aide d'un microscope couplé à un spectromètre infrarouge à 

transformée de Fourier (IRTF) (Bruker IFS 55). Contrairement aux spectromètres 

dispersifs double faisceau où échantillon et référence sont analysés en même temps, 

les deux enregistrements correspondants sont effectués en temps différé dans le cas 

d'un spectromètre IRTF. Il peut donc y avoir de légères différences entre les 
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conditions de mesures des deux spectres. En particulier, des bandes 

caractéristiques du dioxyde de carbone atmosphérique (vers 2340 et 667 cm-1) et de 

la vapeur d'eau (nombreuses bandes fines situées entre 3900 et 3400 cm-1 et entre 

1900 et 1300 cm-1) peuvent apparaître, attribuées à l'atmosphère de la pièce. Il 

s'avère donc nécessaire de soustraire, à chaque fois que cela s'impose, les 

contributions de l'eau et du CO2 atmosphériques, dont les spectres ont été acquis de 

façon indépendante, pour s'en affranchir (Barrès, 1990). Du fait de cette soustraction 

nécessaire, la présence éventuelle de ces gaz au sein des inclusions ne pourra pas 

être observée. 

 

Les analyses infrarouges ont été menées en transmission et en réflexion spéculaire 

sur lames pétrographiques épaisses. Les mesures ont été réalisées au département 

DESIRA (Département de Spectroscopie InfraRouge Appliquée) du LEM, par O. 

Barrès et les attributions de bandes ont été effectuées à partir d'atlas de référence 

(Farmer, 1974 ; Van der Marel et Beutelspacher, 1976). 

Les mesures sont effectuées en mode transmission lorsque le faisceau infrarouge 

est collecté par le détecteur après avoir traversé l'échantillon de part en part. 

Les mesures sont effectuées en mode réflexion spéculaire lorsque l'échantillon se 

comporte comme un miroir vis à vis du rayonnement infrarouge (cas où angle 

d'incidence = angle de réflexion). Sa surface est polie et ne présente que des défauts 

de taille négligeable devant la longueur d'onde du rayonnement incident. La 

profondeur de pénétration du rayonnement incident est d'environ 10 µm. Les 

spectres présentés en réflexion ont subi une transformation mathématique dite de 

Kramers-Krönig de façon à pouvoir les comparer aux spectres obtenus en 

transmission. 

Le spectromètre infrarouge équipé d'un microscope permet de repérer les inclusions 

en lumière visible et d'obtenir leur spectre infra-rouge en irradiant uniquement la 

zone à analyser à l'aide de diaphragmes (80 à 20 µm de diamètre). Le choix du 

diamètre du diaphragme est fonction de la taille de l'objet à analyser (20 µm dans le 

cas présent). Le contenu des inclusions est analysé en transmission. Les phases 

environnantes sont analysées en réflexion spéculaire afin de connaître leur signature 

spectrale et la comparer à celle obtenue en transmission.  
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III.5-3 :Confection de lames épaisses 

Cette étude nécessite la fabrication de lames pétrographiques d'environ 200 µm 

d'épaisseur afin d'augmenter la probabilité d'observer des inclusions fermées dans la 

préparation et de pouvoir ainsi en analyser le contenu.  

Contrairement aux lames minces classiques utilisées pour le microscope polarisant, 

le MEB ou la microsonde, les lames fabriquées pour la spectroscopie infrarouge sont 

réalisées à partir de morceaux de cylindres sciés non imprégnés car la Géofix est 

une résine qui contient des OH très liés dont les absorptions sont très intenses 

(figure B.6) et qui auraient biaisé l'interprétation des résultats obtenus. Les morceaux 

de cylindres sciés sont ensuite collés sur une lame de verre à la Super Glue pour 

permettre un polissage sommaire, l'absence d'imprégnation favorisant l'arrachement 

des minéraux et rendant difficile un fin polissage. La signature spectrale de la Super 

Glue (figure B.7) ne montre aucun OH très lié. Seuls quelques pics peu intenses de 

liaisons type Si(O-H) peuvent gêner les interprétations. Cependant, ils sont toujours 

accompagnés de bandes attribuées aux CH aromatiques révélant ainsi la présence 

de la Super Glue dans l'analyse spectrale effectuée. De plus, une fois fabriquées, les 

lames sont décollées de leur support en verre pour la réalisation des mesures en 

transmission. Ces préparations ont été réalisées par C. Constantin au LMV de 

Clermont-Ferrand. 

Figure B.7 : Spectre infrarouge en
réflexion de Super-Glue durcie entre 2
feuilles de Téflon. 

Figure B.6 : Spectre infrarouge en
transmission de poussière de Géofix durcie
et déposée sur lame de fluorine. 
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III.6- Diffraction des rayons X 
La diffraction des rayons X sert à déterminer la nature des phases cristallisées. Le 

principe général est exposé dans le chapitre A.III, § I.2-1. Les diffractogrammes ont 

été obtenus sur poudres ou sur monocristal.  
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Une partie des cylindres de la série cinétique est réduite en poudre fine afin de suivre 

l'évolution des déstabilisations minéralogiques et des produits de réaction à l'issue 

des différentes durées de chauffage. Les spectres sont réalisés sur poudre 

désorientée à l'aide d'un diffractomètre D8 fabriqué par la Société Bruker (Chap. 

A.III, §I.2-2).  

 

Afin de déterminer les phases issues de la déstabilisation de la muscovite chauffée à 

1175°C, cette dernière doit être préalablement extraite de la gangue quartzo-

feldspathique. Des sections polies sont préparées à partir de coupes de 1 mm 

d'épaisseur dans les demi-cylindres cuits et imprégnés. Elles sont ensuite collées à 

la Super Glue sur une lame de verre pour faire des lames de 200 µm d'épaisseur. 

Les muscovites déstabilisées sont repérées sous microscope optique équipé d'un 

micro-carotteur (Medenbach microdrill). La préparation ainsi extraite (80 µm de 

diamètre) est placée au centre d'une chambre de Gandolfi. Cet appareil exploite la 

capacité du film photographique placé dans la chambre d'enregistrer les rayons X 

diffractés par l'échantillon. Ces opérations ont été réalisées par B. Devouard (micro-

carottage) et JL. Devidal (service des rayons X) au LMV de Clermont-Ferrand.  

 

 

III.7- Analyses d'images 
L'analyse d'images permet de quantifier l'évolution de la porosité, la distribution de la 

taille et du nombre des pores ainsi que le développement de la phase vitreuse au 

cours des différentes durées de chauffage. Le document de base utilisé est une 

image MEB obtenue en mode électrons rétrodiffusés. 

 

Le seuillage n'est pas effectué à partir d'un logiciel de traitement d'images car les 

images MEB à 256 niveaux de gris sont trop différentes d'un point de vue du 

contraste et de la luminosité. De plus, elles présentent une gamme de niveaux de 

gris trop importante pour choisir le même seuil pour toutes les images, permettre 

l'automatisation d'un traitement et établir une image noire et blanc. Enfin, les 

nombreuses fractures, le remplissage des pores par des produits de polissage et/ou 

de la matière résultant du polissage, les arrachements de minéraux font que les 

images devraient être retraitées pour enlever tous ces artefacts avant d'analyser 

l'image binarisée.  
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Le seuillage est donc fait manuellement en dessinant les contours internes des pores 

sur un premier calque et le contour de la zone totale de l'image sur un deuxième 

calque. Ensuite, ces calques sont scannés et les surfaces délimitant les pores et la 

zone totale d'observation sont remplies de noir afin d'obtenir une image binaire. 

Cette dernière est ensuite analysée avec le logiciel de traitement d'image Scion 

Image, en comptant le nombre de pixels/mm afin de connaître la surface développée 

par chaque pore. 

 

Une précision est à apporter sur la mesure de la surface de la zone totale 

d'observation. Cette surface ne peut pas être calculée avec le logiciel Scion Image 

car le nombre de pixels contenu dans cette zone devenue totalement noire est trop 

important. Par conséquent, une autre technique manuelle est employée. Après avoir 

été découpé avec précision, le morceau de papier correspondant à la zone 

d'observation est pesé. Connaissant la densité du papier, il est aisé de connaître la 

surface de la zone totale d'observation. Cette méthode a été validée en comparant 

des surfaces calculées à partir de Scion Image et des surfaces obtenues après 

découpage et pesée. La différence de résultat est satisfaisante (SScion image = 13 668 

mm2, Sdécoupage-pesée =13 750 mm2).  

 

Avant tout calcul, les surfaces obtenues en mm2 sont converties en µm2 et 

redimensionnées par rapport à l'échelle des images MEB en divisant les surfaces en 

µm2 par (G)2, G étant le grandissement avec lequel les images MEB ont été prises.  
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CHAPITRE B.III 
DESTABILISATION DE LA MATRICE  

QUARTZO-FELDSPATHIQUE 
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I. Introduction  
 

La composition minéralogique du granite de Grangette, estimée à partir des spectres 

de diffraction X (annexe 8), est reportée dans le diagramme ternaire Quartz-

Feldspath potassique-Albite (figure B.8) issu du diagramme de phase SiO2-KAlSiO4-

NaAlSiO4 (Shairer, 1950). Le point A représente la composition initiale de Grangette. 

La fusion de A serait totale pour une température supérieure ou égale à 1275°C et la 

composition du liquide obtenu correspondrait à la composition initiale de Grangette. 

 

Il est possible d'établir l'évolution des différentes phases lors de la fusion à 

"l'équilibre". La première goutte de liquide silicaté apparaît à 990 ± 20°C au point 1 

où quatre phases sont en présence : un liquide de composition 41.8% Q - 58.2% FK, 

du quartz, de l'albite et du feldspath potassique. La variance est nulle et le système 

est invariant. Pour que le processus puisse continuer d'évoluer, une phase doit 

disparaître. A cette température eutectique, une partie du quartz est consommée et 

tous les feldspaths potassiques disparaissent pour former la phase liquide. Ensuite, 

avec l'augmentation de température, la composition du liquide évolue (de 1 à 2 par 

ex.) en suivant le péritectique marqué en pointillé sur le diagramme ternaire. Cette 

ligne sépare le champ de stabilité de la tridymite des feldspaths Na-K. Au point 2, le 

liquide de nature essentiellement potassique et peu sodique (39% Q - 51% FK - 10% 

Ab) est en équilibre avec le quartz et un feldspath sodique qui s'enrichit en potassium 

(projection en pointillé car la détermination de la composition ne peut être 

qu'expérimentale). Au point 3, le liquide potassique s'enrichit en sodium (37% Q - 

47% FK - 16% Ab), il est en équilibre avec le quartz et le dernier feldspath 

(composition F : 74% FK - 26% Ab) qui s'est encore plus enrichi en potassium par 

rapport au feldspath de l'étape 2. Au point 4, à 1175°C, il ne reste qu'un liquide de 

composition (49% Q - 37% FK - 14% Ab) en équilibre avec du quartz.  

 

Ce diagramme de phase montre les réactions qui se produisent à l'équilibre lorsqu'un 

système de composition similaire à celui de Grangette est soumis à une 

augmentation de température. Il permet d'estimer l'évolution de la composition 

chimique du liquide produit et les transformations chimiques des phases résiduelles 

en fonction de la température. 

Afin de connaître la cinétique de ces différentes réactions, Grangette a subi des 

expériences de chauffage à 1175°C à durée variable. Les expériences de courtes 
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durées (de 5 à 40 minutes) sont susceptibles de montrer des variations par rapport 

aux prévisions établies sur la base du diagramme de phase (réaction hors 

"équilibre"). Par contre, les expériences de longues durées devraient montrer des 

résultats proches de ceux prévus par le diagramme de phase (réaction à 

"l'équilibre"). 

La série cinétique permet également de comprendre l'évolution de la porosité en 

fonction de la rapidité des déstabilisations minéralogiques. 
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Figure B.8 : Evolution des liquides issus de la fusion partielle de
Grangette dans le diagramme ternaire Quartz-Feldspath potassique-Albite
issu du diagramme de phase NaAlSiO4-KAlSiO4-SiO2 (d'après Schairer,
1950). 

 

 

 

 

II. Déstabilisations minéralogiques et conséquences texturales 
 
II.1- Résultats DRX 
L'étude par diffraction des rayons X des poudres soumises à une température de 

1175°C pendant différentes durées permet de déterminer la nature des phases 

cristallisées et d'analyser l'influence de la durée de chauffage sur la minéralogie 

initiale, la disparition de certains minéraux et l'apparition des nouvelles phases. Les 

spectres de diffraction des rayons X obtenus sur la série cinétique cuite à 1175°C 

montrent les évolutions suivantes (figure B.9) : 
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• Avant chauffage, les phases majeures présentes sont le mica, le quartz, le 

feldspath potassique et le plagioclase sodique. 

• Le pic à 10 Å et ses harmoniques, caractéristiques des micas, disparaissent après 

5 minutes de chauffage à 1175°C. 

• Dès 5 minutes de chauffage, l'intensité des pics de feldspaths diminue 

considérablement. Le doublet commun aux feldspaths subsiste difficilement jusqu'à 

40 minutes. Après 3 heures de chauffage à 1175°C, les pics caractéristiques des 

feldspaths ont totalement disparu. Compte tenu de la très faible intensité du pic des 

feldspaths après 40 minutes de chauffage, il est raisonnable de penser que la 

disparition des feldspaths est effective pour des durées de chauffage bien inférieures 

à 3 heures.  

• Le quartz enregistre une chute d'intensité importante après 5 minutes de chauffage. 

Ensuite, son intensité diminue progressivement mais ce minéral est toujours présent 

après 68 heures de chauffage. 

 

 

L'agrandissement des spectres au niveau de leur bruit de fond et leur superposition 

(figure B.10) montrent l'apparition d'un anneau de diffusion caractéristique de la 

présence d'un corps amorphe qui, dans le cas présent, peut être raisonnablement 

attribué à la formation du liquide silicaté. Par souci de clarté, seuls les 

diffractogrammes obtenus avant et après 68 heures de chauffage à 1175°C sont 

tracés sur la figure B.10.  
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Figure B.10 : Agrandissement des bruits
de fond des diffractogrammes avant et
après chauffage pendant 68h à 1175°C. 
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Figure B.9 : Diffractogrammes obtenus sur poudre désorientée issue des cylindres de  
poudre compactée puis chauffés à 1175°C pendant 5, 10, 40 minutes et 3, 24 et 68 heures.
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L'estimation des pourcentages minéralogiques en fonction de la durée de chauffage 

est présentée dans le tableau B.1. Les calculs sont basés sur la surface relative des 

pics et leur intensité. Le déficit de bouclage est attribué à l'apparition progressive du 

corps vitreux.  

Les micas et les feldspaths disparaissent totalement au cours du chauffage. La 

quantité de quartz diminue mais ce dernier est toujours présent après 68 heures de 

chauffage. Aucune nouvelle phase ne cristallise. En revanche, une phase vitreuse 

apparaît progressivement au cours du temps. Cependant, l'estimation minéralogique 

paraît surestimer le déficit de bouclage attribué à la phase vitreuse. En effet, si le 

pourcentage de verre est réellement compris entre 50 et 70%, l'anneau de diffusion 

attribué à cette phase devrait être beaucoup plus prononcé sur la figure B.10. 

 

 

Tableau B.1 : Estimation quantitative de la minéralogie de la série cinétique effectuée sur Grangette
* : le déficit de bouclage avant chauffage est probablement à attribuer à la présence de phases en 
trop faible quantité pour être détectée aux rayons X. 

Temps de chauffage 

à 1175°C 

Avant 

chauffage 
5 min 10 min 40 min 3h 24h 68h 

Quartz (% Vol.) 52 40 40 34 34 31 30 

Feldspaths (% Vol.) 37 7 6 2 0 0 0 

Micas (% Vol.) 7 0 0 0 0 0 0 

Déficit de bouclage (% Vol.) 4* 53 54 64 66 69 70 

 
II.2- Observations en Microscopie Electronique à Balayage 
Les transformations texturales et minéralogiques subies par les poudres granitiques 

compactées pour différentes durées de chauffage à 1175°C puis trempées dans l'air 

sont observées au microscope électronique à balayage en électrons rétrodiffusés. 
 
II.2-1 : Observations de l'évolution texturale 

La figure B.11 présente l'évolution texturale globale de la poudre chauffée au cours 

du temps. La poudre compactée avant chauffage montre des grains anguleux, 

certains de composition minéralogique mixte, avec une distribution en taille des 

particules très variée (annexe 9). La porosité peut être évaluée aux alentours de 

42%. Compte tenu du mode de compaction (Chap. B.II, § II.2), la porosité est 

supposée ouverte et présente une répartition hétérogène. Le matériau comporte des 

zones de faible porosité (≤ 10 µm) qui résultent de l'assemblage des particules (zone 

encadrée sur la photo "avant chauffage") entourées de zones de taille millimétrique 
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où il y a une absence évidente de matière (surfaces noires). Les zones denses sont 

très certainement favorisées par la formation des amas de particules sous forme de 

billes lors du mélange eau-poudre (Chap. A.III, § II.5-1). 

 

Figure B.11 : Observations de l'évolution 
texturale de la poudre compactée après 
différentes durées de chauffage à 1175°C. 
Toutes les photos sont à la même échelle, située 
en bas à droite. Q = quartz, p = pore, ZSM = 
zone sans matière (images MEB en électrons 
rétrodiffusés). 

0.50 mm

t= 68 heures 

p 

Q 

t= 24 heures 

p 

Q 

t= 40 minutes

Q 

ZSM 

t= 10 minutes 

ZSM 

t= 3 heures

p

Q

ZSM 

t= 5 minutes 

ZSM

Avant chauffage

ZSM 

Après 5 et 10 minutes de chauffage, la texture initiale n'a guère évolué : les deux 

types de porosité sont toujours présents. Les minéraux restent anguleux et quelques 

uns sont craquelés.  

Après 40 minutes, les assemblages particulaires ont disparu. Ils sont remplacés par 

une matrice homogène liquide qui présente de petits pores sphériques (flèche sur la 
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photo "après 40 minutes") et où il subsiste des quartz de taille variable. 

L'assemblage quartz-liquide silicaté est toujours entouré d'espaces vides. A cette 

échelle d'observation, il ne semble pas y avoir d'autres minéraux présents dans la 

matrice. La morphologie des quartz baignant dans le liquide silicaté est discutée 

dans le paragraphe suivant.  

Au cours du temps (3h, 24h et 68h), les espaces vides disparaissent et la matrice 

liquide envahit toute la zone d'observation. La texture initiale a disparu. La matrice 

liquide renferme toujours des quartz et les pores sphériques semblent grossir avec le 

temps. L'étude détaillée de l'évolution du nombre de pores et de leur taille au cours 

du temps est présentée dans le paragraphe III de ce chapitre. 

 

II.2-2 : Observations des déstabilisations minéralogiques 
L'échelle d'observation précédente ne permet pas de voir les réactions situées au 

cœur des assemblages particulaires. Cette partie est consacrée aux observations 

effectuées dans ces assemblages (dénommée "matrice" à partir de 40 minutes) afin 

de visualiser les déstabilisations minéralogiques et les textures réactionnelles à un 

plus fort grandissement et de comprendre leur influence sur la texture globale.  

 

II.2-2-1 : après 5 minutes de chauffage à 1175°C 

La figure B.12 présente les déstabilisations minéralogiques au sein des assemblages 
Q
particulaires après 5 minutes de chauffage à 1175°C. Dès 5 minutes de chauffage, 

des connections d'épaisseur ≤1µm (flèches sur la photo A) apparaissent entre les 

minéraux (quartz-plagioclase, feldspath potassique-plagioclase) de petite taille (en 

moyenne 10 x 10 µm) qui confèrent un aspect de "dentelle" à la photo. D'après les 

travaux de Mehnert et al. (1973), ces connections seraient des micro-poches de 

liquide (joints capillaires) provenant de la fusion qui se serait initiée au contact de ces 

grains. Cependant, sur la base de profils chimiques effectués à la microsonde au 

travers de ces joints de grains, ces auteurs ont ajouté que le liquide pouvait aussi  
p
être issu de la fusion totale d'assemblages quartzo-feldspathiques micrométriques 

localisés entre les grains.  

Les feldspaths de taille plus importante, toujours reconnaissables au microscope 

polarisant, présentent des déstabilisations particulières. La déstabilisation du 

plagioclase est présentée photo B. Ce minéral est très fracturé, il mesure 220 µm de 

large et 260 µm de long et présente des zonations chimiques réparties sur toute sa 

surface. 
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Avant chauffage 

20µm 

Micro-poches de liquides (flèche) entre
grains de petite taille (10 x 10 µm) 

20µm

Pl
FK 

Q 
Pl 

A

100 µm 

B 

Plagioclase (220 x 260 µm) Agrandissement au niveau des liserés de liquides 
silicatés à l'intérieur du plagioclase. 

10 µm 

Pl (26)

L(25) 

C 

Feldspath potassique de grande taille (100 x 75 µm)

L : liquide silicaté 
Pl : plagioclase 
FK : feldspath potassique 
Q : quartz 50 µm 

Face préservée

L (38) 

L (36) 

FK (37) 

30° 

D 

Figure B.12 : Déstabilisations minéralogiques après 5 minutes de chauffage à 1175°C. La photo
"avant chauffage" est insérée dans cette figure à titre de comparaison.   
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Un agrandissement au sein du minéral (photo C) montre que le contraste correspond 

à la présence de liserés (15 x 2 µm) de liquide silicaté (point sonde 25) dont la 

composition chimique est différente de celle du minéral hôte (point sonde 26). Le 

contact liquide-minéral est également zoné. Les fracturations sont probablement 

dues au choc thermique causé lors de la trempe dans l'air. Cette dernière a figé le 

système très rapidement car la phase liquide n'a pas eu le temps d'envahir ces 

fractures. Ce minéral présente également de petits trous circulaires (1 à 2 µm de 

diamètre) dont certains semblent entourés de liquide. Ce pourrait être des coupes 

dans des inclusions ou d'anciens canaux d'altération envahis progressivement par la 

phase liquide. 

Des films de liquide silicaté (points sonde 36 et 38) d'épaisseur 0.5 µm sont localisés 

à l'intérieur du feldspath potassique (point sonde 37) de taille 100 x 75 µm (photo D). 

Ils présentent deux orientations à 30° l'une de l'autre. Certains films sont en contact 

avec la face préservée. La direction perpendiculaire à cette face possède les films 

les plus continus. La géométrie de la phase liquide suggère qu'elle a dû se mettre en 

place ou s'initier au niveau des discontinuités du feldspath déstabilisé. Les clivages 

du minéral pourraient correspondre à ces zones de faiblesse. Ces films sont de 

couleur plus foncée que le minéral hôte et il ne semble pas y avoir de zonation au 

contact liquide-minéral.  

 

La température de début de fusion étant de 1118 ± 3°C pour l'albite (Greig et Barth, 

1938) et de 1150± 20°C pour l'orthose (Schairer et Bowen, 1947), ces films de 

liquide produits après 5 minutes de chauffage à 1175°C pourraient représenter la 

fusion in-situ de ces feldspaths comme Tsuchiyama et Takahashi (1983) ou 

Greenwood et Hess (1998) l'ont observé lors de la fusion de plagioclases. Pour ces 

auteurs, la fusion est initialisée de façon hétérogène au niveau des surfaces externes 

et/ou internes (fissures, clivages, dislocations) du cristal. Cependant, Mehnert (1973) 

montre aussi que la phase liquide localisée aux joints de grains est capable de 

migrer et de s'infiltrer dans les discontinuités des minéraux (clivages, fractures).  

 

II.2-2-2 : après 10 minutes de chauffage à 1175°C 

La figure B.13 présente les déstabilisations minéralogiques au sein des assemblages 

particulaires après 10 minutes de chauffage à 1175°C. Les minéraux de faible taille 

(4 x 3 µm) représentent des résidus de feldspaths de composition mixte (Na-K) 

entourés d'une phase liquide continue plus sombre dans laquelle des quartz (10 x 20 
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µm) sont encore présents (photo A). Cette dernière connecte de plus en plus de 

minéraux entre eux.  

Minéraux résiduels de petite taille 
entourés de la phase liquide (L)

20µm 

Q Fd mixte
résiduel 

L 

A 

Plagioclase de grande taille 130 x 180 µm 

100 µm 

B

Micro-poche de liquide silicaté au sein du plagioclase

Pl (38) 

L (36) 

Contact liquide-Pl (37) 

10 µm

C 

Feldspath potassique (50 x 40 µm)

20 µm

FK (41) 
L (44) D 

Agrandissement au niveau des bandes
de liquide isolées à l'intérieur du
feldspath potassique

5 µm

L (43) 

E

Figure B.13 : Déstabilisations minéralogiques après 10 minutes de chauffage à 1175°C. L :
liquide silicaté, Fd : feldspath mixte, Pl : plagioclase, FK : feldspath potassique, Q : quartz (Image
MEB en électrons rétrodiffusés) 
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Les feldspaths de plus grande taille, toujours reconnaissables au microscope 

polarisant présentent des déstabilisations similaires à celles observées après 5 

minutes de chauffage. Le plagioclase est fracturé et mesure 130 µm de large et 180 

µm de long (photo B). Comme précédemment, il présente des zonations chimiques 

réparties sur toute la surface observée. L'agrandissement des zonations situées au 

cœur du minéral (photo C) montre que le contraste chimique est encore dû à la 

présence d'une poche (2 x 3 µm) de liquide silicaté (point sonde 36). Sa composition 

chimique est toujours différente de celle du minéral hôte (point sonde 38). La forme 

triangulaire de la poche de liquide résulte de la jonction de trois lisérés de liquide 

silicaté. Le contact liquide-minéral est également zoné (point sonde 37).  

Le feldspath potassique (point sonde 41) mesure 50 µm de long et 40 µm de large 

photo D). Il présente des bandes de liquide isolées (1 x 10 µm) à l'intérieur de sa 

structure (point sonde 43 et 44) dont certaines sont en contact avec le contour 

externe du minéral. Elles apparaissent plus foncées que le minéral hôte et aucune 

zonation au contact liquide-minéral n'a été observée.  

La phase liquide observée dès 5 minutes de chauffage au contact quartz-feldspaths 

de faible extension continue de se développer après 10 minutes de chauffage. En 

revanche, la déstabilisation des feldspaths de taille plus importante semble peu 

évoluer pour les courtes durées de chauffage : les feldspaths conservent leur forme 

générale et présentent seulement des zonations chimiques causées par la présence 

de liquides au cœur de leur structure cristalline. 

 

II.2-2-3 : après 40 minutes de chauffage à 1175°C 

La figure B.14 présente la déstabilisation des feldspaths après 40 minutes de 

chauffage. Après cette durée, la matrice liquide s'est considérablement développée, 

les grains de petite taille ont disparu et les feldspaths, initialement de grande 

dimension, montrent des stades très avancés de fusion. Les feldspaths potassiques 

(points sonde 2, 3, 4) résiduels se présentent sous forme de lambeaux à contours 

nets (en moyenne 50 x 5 µm) et ils baignent dans le liquide silicaté (point sonde 5, 6, 

7). Leur disposition et leur orientation suggèrent l'emplacement initial du feldspath 

potassique (photo A). Les observations au microscope polarisant montrent qu'ils 

restent en continuité optique entre eux au sein du liquide : ces lambeaux 

appartiennent tous au même minéral. Ce phénomène rappelle la démolition 

rectangulaire déjà décrite par Lacroix (1893). 
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Une autre texture réactionnelle est présentée sur la photo B de la figure B.14. Des 

résidus feldspathiques de couleur claire et de nature potassique (point sonde 14) ont 

des formes allongées irrégulières et dentelées (16 x 10 µm au maximum). Ils 

cohabitent avec des résidus feldspathiques de nature sodique et de plus grande taille 

(25 x 14 µm), moins nombreux, de forme losangique, au cœur sombre (points sonde 

13 et 15) et aux extrémités dentelées (8 x 3 µm), de couleur claire et de nature 

potassique. La disposition et l'orientation de ces différents résidus feldspathiques au 

sein du liquide silicaté (point sonde 16) suggérent qu'ils appartenaient tous au même 

minéral initial. La morphologie particulière du feldspath sodique aux extrémités 

potassiques rappelle la texture du plagioclase observée par Johannes et Holtz 

(1992) lors d'expériences de fusion d'un système granitique Q-Or-Ab-An(-H2O) à 

P=0.5 kbar et T=880°C. 

Figure B.14 : Déstabilisations des
feldspaths après 40 minutes de chauffage
à 1175°C. A) feldspaths potassiques
résiduels, B) assemblage de feldspaths
résiduels potassiques et sodiques, C
agrandissement du feldspath sodique
(images MEB en électrons rétrodiffusés). 

L : liquide silicaté 
Pl : plagioclase 
FK : feldspath potassique 

Feldspaths potassiques résiduels

L (7) 

FK (2)

FK (4) 

L (5) 

FK (3) 

L (6) 

50 µm 

Agrandissement du plagioclase 

Assemblage de plagioclases et de feldspaths
potassiques résiduels. 

B 

L (16) Pl (15) 
FK (14) 20 µm 

Pl (13) 

10 µm

A 
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II.2-2-4 : après de longues durées de chauffage à 1175°C 

Pour des durées de chauffage plus importantes (3h, 24h 68h), seuls les quartz 

subsistent et baignent dans la matrice liquide ; les feldspaths ont totalement disparu. 

La figure B.15 présente la morphologie des quartz (≥ 200 µm) au sein de la matrice 

liquide après 40 minutes, 3h et 24h de chauffage.  

A partir de 40 minutes, les quartz sont très corrodés ou arrondis attestant de leur 

participation à la formation du liquide silicaté. Des observations analogues ont été 

effectuées lors d'études sur la fusion anatectique d'un granite au contact d'une 

intrusion basique (Kaczor et al, 1988) et sur des enclaves acides remontées par des 

magmas (Maury et Bizouard, 1974). Ces quartz présentent également deux types de 

fractures : certaines sont internes au minéral et sans orientation particulière tandis 

que les autres sont situées de manière concentrique autour du quartz corrodé dans 

la matrice liquide. Dans la présente étude, les fissures concentriques sont 

vraisemblablement causées par la transformation du quartz β (d=2.53) et/ou de la 

tridymite (d=2.22 à 2.26), phases de haute température de la silice, en quartz 

α (d=2.65) lors de la trempe dans l'air provoquant ainsi sa contraction. La trempe 

dans l'air pourrait également engendrer un choc thermique qui produirait les fractures 

internes du minéral. 

 

Figure B.15 : Morphologie des quartz après chauffage à 1175°C pendant A) 40 minutes, B) 3
heures et C) 24 heures (images MEB en électrons rétrodiffusés). 

100µm 

A 

100µm

B 

100µm

C 

 

II.3- Analyse des phases à la microsonde électronique 
Cette partie est consacrée à l'étude de l'évolution chimique des liquides silicatés 

localisés au cœur des feldspaths déstabilisés pour les courtes durées de chauffage 

puis des liquides situés entre les résidus feldspathiques après 40 minutes à 1175°C. 

Les feldspaths initiaux puis en décomposition ont également été analysés afin de 

comparer leur évolution chimique à celle du liquide silicaté. Pour les longues durées 
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de chauffage (3h, 24h et 68h), la matrice liquide au sein de laquelle baignent les 

quartz est également analysée.  

 

II.3-1 : Problèmes rencontrés et limites de la méthode 
Dans les expériences de courtes durées de chauffage, la faible épaisseur des 

liquides silicatés (approximativement, 1 à 2 µm de large) dans les feldspaths a 

imposé d'effectuer les analyses chimiques en mode ponctuel. Ce type d'analyse, en 

particulier sur des verres, favorise la diffusion des alcalins sous le faisceau 

d'électrons et peut provoquer des "défauts de bouclage" : la somme des différents 

oxydes dosés n'est pas égale à 100 (voir les analyses en annexes 28, 29, 30, 31). 

Ce problème est minimisé lorsque les analyses sont effectuées avec un faisceau 

d'électrons défocalisé (voir les analyses de verre après 3h, 24h et 68 h de chauffage 

dans l'annexe 31). Cependant, les résultats des analyses ponctuelles n'étant pas 

aberrants après normalisation, ces analyses ont donc été prises en compte.  

L'analyse des verres contenus dans les feldspaths pour les courtes durées de 

chauffage est également à considérer avec précaution pour la raison suivante. 

Compte tenu de leur petite taille et de leur localisation, il n'est pas exclu que les 

analyses des liquides soient contaminées par le minéral hôte car la microsonde 

analyse un domaine en forme de poire de quelques µm3 sous la surface (Chap. B.II, 

Fig. B.3). Les analyses chimiques obtenues correspondent donc à une composition 

moyenne d'un volume de plusieurs µm3.  

 

II.3-2 : Evolution chimique des feldspaths et des liquides silicatés 
La nature du cation présent dans la structure des feldspaths détermine trois pôles 

principaux entre lesquels peuvent exister des solutions solides : 

 Orthose (Or) [Si3AlO8K]  

Albite  (Ab) [Si3AlO8Na] 

Anorthite (An) [Si2Al2O8Ca] 

Feldspaths alcalins (Orthoclase)  
Feldspaths calco-sodiques (plagioclase)  

 

L'albite, qui appartient aux deux séries, est généralement décrite avec les 

plagioclases pour des raisons de commodité. Les compositions chimiques des 

feldspaths de Grangette sont présentées dans l'annexe 27. Dans le cadre de cette 

étude, le feldspath sodique peut être considéré comme une albite pure (1.3% de 

CaO et 0.25% de K2O au maximum) et le feldspath potassique comme un pôle pur 

d'orthose (1.3% de Na2O au maximum). 
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Figure B.16 : Evolution des pourcentages de Na2O et K2O dans les feldspaths et les liquides
associés en fonction du temps après chauffage à 1175°C (les n° sur les graphes correspondent
aux n° d'analyses reportées sur les photos des figures 23, 24, 25 et soulignées en caractère gras
dans les annexes 28, 29 et 30). 
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La figure B.16 présente l'évolution des pourcentages de Na2O et de K2O dans les 

feldspaths de dimension importante et dans les liquides silicatés produits au cours du 

temps. L'allure générale des deux graphes montre qu'initialement, les liquides situés 

dans les feldspaths ont des compositions chimiques différentes mais proches des 

minéraux-hôte. Avec l'augmentation de la durée de chauffage et du degré de fusion, 

ces compositions s'homogénéisent pour obtenir après 3 heures de chauffage des 

liquides de même composition, plus riche en potassium qu'en sodium. 

 

II.3-2-1 : après 5 minutes à 1175°C 

Après 5 minutes de chauffage, l'albite perd du sodium et ne semble pas beaucoup 

s'enrichir en potassium. Les films de liquide localisés à l'intérieur du minéral sont 

également de nature sodique même s'ils le sont moins que le minéral hôte. Par 

contre, ils sont plus riches en potassium. Ce résultat est un argument fort qui tend à 

montrer que ces liquides in-situ ne peuvent pas être issus de la fusion du minéral 

hôte puisque ce dernier ne possède pas de potassium initialement.  

A l'opposé, l'orthose perd du potassium et s'enrichit en sodium. Les liquides dans ce 

minéral sont également de nature potassique même s'ils le sont moins que le 

minéral-hôte et sont enrichis en sodium. Initialement, l'orthose présente des teneurs 

variables en sodium (1.3% au maximum). Sa fusion pourrait produire un liquide riche 

en sodium, le feldspath potassique résiduel verrait alors sa teneur en sodium 

diminuer. Or, le liquide et le feldspath résiduel à 5 minutes s'enrichissent en sodium. 

Ces constatations montrent donc que les liquides dans les orthoses ne peuvent pas 

provenir uniquement de la fusion du minéral hôte. 

Au vu de ces considérations, il est vraisemblable que les liquides localisés dans les 

deux types de feldspaths ne soient pas uniquement issus de la fusion in-situ du 

minéral-hôte après 5 minutes de chauffage. Ils sont vraisemblablement contaminés 

par la venue de liquides externes produits par la fusion de minéraux à base de 

potassium et de sodium et qui s'infiltrent dans la structure des feldspaths en 

empruntant leurs clivages (Mehnert et al., 1973). Dans le même temps, le minéral-

hôte tente d'équilibrer sa composition chimique avec ces liquides en échangeant des 

éléments par diffusion, modifiant ainsi sa composition et celle des liquides. La 

composition exacte des deux liquides initiaux n'est donc pas connue et les résultats 

discutés ci-dessus sont probablement ceux de liquides qui ont déjà interagi avec les 

minéraux-hôte en fusion. C'est la raison pour laquelle les films de liquide contenus 

dans les deux types de feldspaths n'ont pas la même composition. La composition 

-182- 



_____________________________Déstabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.III 

sodique du liquide contenu dans l'albite est probablement due à la diffusion 

importante de son sodium vers le liquide. De même, la composition potassique du 

liquide contenu dans l'orthose est due à la diffusion de son potassium vers le liquide. 

En contrepartie, le feldspath potassique incorpore du sodium. L'albite, en revanche, 

assimile peu de potassium. Le rayon ionique du potassium (1.33 Å) est 

probablement trop important par rapport à celui du sodium (0.98 Å) pour pouvoir le 

remplacer dans la structure de l'albite. 

 

II.3-2-2 : après 10 minutes à 1175°C 

Après 10 minutes de chauffage, l'évolution observée est similaire à celle décrite 

après 5 minutes. L'albite continue à perdre progressivement son sodium sans pour 

autant s'enrichir en potassium. Le liquide toujours sodique (mais moins qu'après 5 

minutes) continue à s'enrichir en potassium. Une analyse effectuée au contact zoné 

solide-liquide (Fig. B.13, contact liquide-pl (37)) dans la partie solide montre que 

cette zone est appauvrie en sodium et possède peu de potassium : le minéral libère 

du sodium dans le liquide mais, en contrepartie, peu de potassium rentre dans la 

structure cristalline.  

L'orthose continue à s'appauvrir en potassium et à s'enrichir en sodium. Le liquide de 

nature encore potassique continue à s'enrichir en sodium. Les zones cristallines 

proches des poches de liquide ont des compositions intermédiaires entre celle du 

cristal et celle du liquide : elles sont appauvries en potassium et enrichies en sodium 

par rapport au cœur du minéral.  

Les liquides situés au sein de ces feldspaths ont des compositions chimiques qui se 

rapprochent progressivement de la composition du liquide final. 

 

II.3-2-3 : après 40 minutes à 1175°C 

Après 40 minutes de chauffage, les liquides proches des résidus feldspathiques ont 

des compositions similaires qui tendent vers la composition finale des liquides 

produits pour les longues durées de chauffage. Pour être en équilibre avec ces 

compositions, l'orthose libère du potassium et s'enrichit en sodium. En revanche, 

l'albite est en déséquilibre avec les liquides qui l'entourent puisque, depuis le début 

des expériences, elle libère du sodium en incorporant peu de potassium. Elle 

présente une morphologie particulière après 40 minutes de chauffage (Fig. B.14) : 

elle possède un cœur riche en sodium et des extrémités dentelées qui ont des 

compositions chimiques très voisines de celle de l'orthose (nommée "Pl blindé" sur la 
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figure B.16). En contrepartie, le liquide analysé proche de cette structure est pauvre 

en potassium. Il est probable que le milieu environnant a été, à un moment, 

sursaturé en potassium par rapport à la composition du plagioclase. Pour tenter de 

s'équilibrer avec la phase liquide environnante, l'albite a dû croître en puisant le 

potassium du liquide et ainsi former ses extrémités dentelées de composition 

chimique similaire à celle des résidus de feldspaths potassiques encore présents 

après 40 minutes de chauffage. 
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Figure B.17 : Evolution des pourcentages de SiO2 et Al2O3 dans les
feldspaths et les liquides associés en fonction du temps après chauffage à
1175°C. 
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II.3-2-4 : après de longues durées de chauffage à 1175°C 

A partir de 3 heures de chauffage, les liquides ont des compositions homogènes plus 

riches en potassium qu'en sodium (7-8% de K2O, 5-6.5% de Na2O). Les feldspaths 

résiduels ont disparu. Seul le quartz est toujours présent. 

Une composition chimique théorique de Grangette a été calculée à partir de sa 

composition chimique à laquelle les 50% de quartz estimé (annexe 8) par diffraction 

des rayons X ont été soustraits. Elle montre que les pourcentages de K2O et Na2O 

devraient être respectivement de 8% et 7%. Ces pourcentages sont similaires à ceux 

des analyses des liquides silicatés (figure B.16) . Par conséquent, la formation de 

liquide silicaté résulte bien de la fusion totale des feldspaths. 

La figure B.17 présente l'évolution des pourcentages de SiO2 et de Al2O3 dans les 

feldspaths de dimension importante et dans les liquides silicatés produits au cours du 

temps. Comme précédemment, si les liquides silicatés étaient produits uniquement à 

partir de la fusion totale des feldspaths alors la composition des liquides estimée 

serait de l'ordre de 65% de SiO2 et 20% d'Al2O3. L'évolution des compositions des 

liquides montre qu'elles s'enrichissent, surtout à partir de 24h de chauffage, en SiO2 

(et par effet de dilution, elles s'appauvrissent en Al2O3) ce qui tendrait à montrer un 

apport de SiO2 certainement fourni par la dissolution du quartz dans le liquide 

silicaté. Cette remarque est en accord avec les faciès de corrosion des quartz décrits 

dans le paragraphe précédent. 

 

 

II.4- Conclusions sur la déstabilisation minéralogique 
Les principaux résultats concernant l'étude cinétique de Grangette à 1175°C sont 

résumés dans les points suivants. 

 

La fusion est initiée au contact de grains de nature quartzique et feldspathique de 

petite taille (<10µm) et/ou vraisemblablement par fusion totale d'assemblages de 

particules infra-micrométriques (quartz, feldspaths, argiles) situés entre ces gros 

grains. La composition chimique des liquides internes aux feldspaths de plus grande 

taille pour les courtes durées de chauffage montre que ces liquides ne proviennent 

pas uniquement de la fusion in-situ des minéraux-hôte. En fait, ces liquides internes 

sont une combinaison des liquides quartzo-feldspathiques précédemment cités qui 

se sont infiltrés dans les plans de faiblesse (rupture, clivage) des minéraux et des 

liquides produits in-situ.  
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D'un point de vue textural, le liquide se met initialement aux joints de grains et il 

envahit les défauts cristallins par capillarité. Avec l'augmentation de la durée de 

chauffage, la phase liquide se développe progressivement et elle envahit d'abord les 

interstices de petite taille puis ceux de plus grande taille (fractures) jusqu'à combler 

toute la zone d'observation (figure B.11). Ceci implique que le liquide mouille 

parfaitement les surfaces des minéraux résiduels. La texture d'ensemble ne semble 

pas évoluer pour les courtes durées de chauffage (5 et 10 minutes) car les liquides 

envahissent initialement les petites imperfections telles que les plans de clivage. 

 

Au cours du temps, les feldspaths sodiques et potassiques se déstabilisent et leurs 

compositions évoluent pour tenter de s’équilibrer avec le liquide silicaté environnant.  

Après 40 minutes de chauffage, des feldspaths mixtes à dominante sodique ou 

potassique coexistent, sous forme de résidus, au sein d'une matrice liquide qui s'est 

considérablement développée. Cette observation n'est pas conforme au diagramme 

de phase (Chap. B.III, § I). En effet, les feldspaths potassiques auraient dû 

disparaître dès les premiers stades de fusion et seul un feldspath initialement 

sodique qui s'enrichit progressivement en potassium (le feldspath de composition F 

dans le diagramme de phase) devrait subsister en équilibre avec le quartz résiduel et 

un liquide. Or les résultats expérimentaux montrent que (1) les feldspaths 

potassiques résiduels s'enrichissent en sodium et (2) l’albite s'enrichit peu en 

potassium mais en revanche, elle se blinde en feldspath à dominante potassique. 

Par conséquent, l'albite, incapable de s'adapter dans les conditions expérimentales 

employées, ne peut que précipiter une auréole de feldspaths potassiques pour tenter 

de s'équilibrer avec le liquide silicaté. Cette texture réactionnelle est probablement 

due à une incorporation trop lente du potassium dans la structure de l'albite car la 

substitution directe du Na par le K n’est pas possible compte tenu de la différence de 

rayon ionique entre les deux éléments. La survie du feldspath potassique peut 

également être expliquée par un processus cinétique. La température utilisée est 

telle que l’orthose qui n’a pas eu le temps de fondre va pouvoir, en incorporant un 

peu de sodium, acquérir la composition du feldspath intermédiaire F (Chap. B.III, § I). 

et donc, de ce fait, devenir une phase "stable" au moins dans les 40 premières 

minutes de chauffage à 1175°C. 

Après 3 heures de chauffage, tous les feldspaths ont disparu et seul, le quartz est 

présent au sein de la phase liquide. Les compositions des liquides pour les longues 

durées de chauffage montrent qu'une partie du quartz se dissout dans le liquide 
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silicaté. A partir de cette durée de chauffage, les résultats expérimentaux sont en 

accord avec le diagramme de phase ce qui tendrait à confirmer que les désaccords 

observés précédemment avec les prédictions du diagramme de phase sont bien liés 

à un problème cinétique. 

 

 

III. Etude de l'évolution texturale par analyse d'images 
Les images MEB de la figure B.11 prises après 40 minutes, 3h, 24h et 68h de 

chauffage à 1175°C sont traitées par analyse d'images afin de quantifier l'évolution 

de la porosité, la distribution de la taille et du nombre des pores et des zones vides 

au cours du temps. Les surfaces occupées par la matrice liquide et les quartz sont 

également calculées par cette méthode. 

 

Cet exercice est délicat à réaliser et les résultats doivent être analysés avec 

précaution car initialement, la répartition de la porosité et des assemblages 

particulaires est hétérogène. Les zones photographiées puis analysées sont donc 

choisies avec un a priori : elles semblent les plus représentatives de l'évolution de la 

texture d'ensemble. De plus, la nature et la texture des produits peuvent favoriser 

des arrachements lors de la confection des lames minces et entraîner des 

surestimations de la taille des pores. L'analyse d'images qui nécessite, dans cette 

étude, un seuillage manuel, n'est pas réalisée sur les images prises avant et après 5 

et 10 minutes de chauffage car le grandissement choisi ne permet pas de distinguer 

avec netteté la porosité entre les minéraux présents dans les assemblages de 

particules (figure B.11).  

 

III.1- Quantification des quartz et de la phase liquide 

Ce paragraphe a pour but de discuter des pourcentages minéralogiques estimés à 

partir de la diffraction des rayons X (Chap. B.III, § II.1). Comme pour la porosité (voir 

§ suivant), le pourcentage de quartz (rapport de la surface de tous les quartz sur la 

surface totale de l'image) en fonction de la durée de chauffage est déterminé à partir 

des surfaces calculées par analyse d'images. Le pourcentage résiduel correspond à 

la phase vitreuse. 
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Afin de pouvoir comparer les résultats concernant le quartz et la phase vitreuse avec 

ceux estimés par diffraction des rayons X, leurs pourcentages sont recalculés sans 

tenir compte de la porosité. Ces différentes mesures sont présentées dans le tableau 

B.2.  

Le pourcentage surfacique de quartz est de 30% après 40 minutes et 3 heures de 

chauffage puis diminue à 25% après 68 heures. Le pourcentage de verre est de 70% 

après 40 minutes et 3 heures de chauffage et augmente jusqu'à 75% après 68 

heures. Ces résultats sont dans le même ordre de grandeur que ceux estimés à 

partir de la diffraction des rayons X. Par conséquent, l'anneau de diffusion observé 

sur les diffractogrammes (Chap. B.III, § II.1) aurait dû être beaucoup plus prononcé. 

La minéralogie quantitative effectuée à partir de la diffraction des rayons X peut être 

considérée comme une bonne approximation des pourcentages minéralogiques dans 

le cas présent. 

Tableau B.2 : Détermination du pourcentage surfacique de quartz et de phase vitreuse en fonction de
la durée de chauffage. 

Surface Surface Totale % Q hors % Verre 
observée (µm2) Quartz ( µm2) porosité hors porosité

40 mn 3079649 679408 22 24 54 29 71
3h 3079649 843371 27 11 62 31 69

24h 3079649 755716 25 9 66 27 73
68h 3079649 700376 23 10 67 25 75

% Quartz % Porosité % VerreTemps

 

III.2- Evolution de la porosité 
Le tableau B.3 présente le nombre de pores, leur surface totale et le calcul de la 

porosité après les différentes durées de chauffage à 1175°C. Les fichiers bruts sont 

dans les annexes 32, 33, 34 et 35.  

 
Tableau B.3 : Evolution du nombre de pores, de leur surface et de la porosité au cours
de la déstabilisation du système quartzo-feldspathique.

Temps Surface observée (µm2) Nbre Pores Surface Totale Pores ( µm2) % Porosité
40 mn 3079649 278 730826 24

3h 3079649 186 331037 11
24h 3079649 100 289181 9
68h 3079649 49 303972 10

 

 

 

 

 

Pour la même surface d'observation, le nombre de pores diminue progressivement 

au cours du temps. Par contre, la porosité (rapport de la surface de tous les pores 

et/ou zones vides sur la surface totale de l'image) de 24% après 40 minutes de 

chauffage chute brutalement de moitié après 3 heures de chauffage pour rester 

constante (10%) jusqu'à 68 heures. Par conséquent, après 3 heures et jusqu'à 68 
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heures, la porosité est constante mais le nombre de pores diminue : la surface des 

pores restants augmente.  

Les résultats présentés sur la figure B.18 amène des précisions sur la distribution du 

nombre de pores et de la surface des pores en fonction du temps.  

Pour chaque durée de chauffage, les histogrammes présentent le nombre de pores 

en fonction de leur surface (µm2) regroupée en 4 classes (<500, 500-<2000, 2000-

<10 000, 10 000-surface maximale). Les secteurs présentent le pourcentage de la 

surface occupée par chaque classe par rapport à la somme totale des surfaces de 

tous les pores.  

• La texture après 40 minutes de chauffage à 1175°C se caractérise par un nombre 

très élevé de petits pores (surface <500 µm2) avec une surface minimale de 5 µm2, 

contenus dans la matrice. Ce nombre de pores représente 78% du nombre total de 

pores et cette classe n'occupe que 4% de la surface développée par la totalité des 

pores. Par contre, cette matrice est entourée de 10 pores de grande surface (10 000-

202 135 µm2) qui sont en fait les zones vides où il y a une absence évidente de 

matière (figure B.11) et qui représente 85% de la surface totale de tous les pores à 

40 minutes. 

• Après 3 heures de chauffage, le nombre de petits pores (surface <500 µm2) chute 

de moitié par rapport à 40 minutes et leur surface minimale augmente (28 µm2). Le 

nombre de pores de grande surface diminue ainsi que leur surface maximale (77 000 

µm2). Le nombre de pores dans la classe 500-<2000 µm2 est constant entre 40 

minutes et 3 heures. Par contre, il augmente dans la classe 2000-<10 000 µm2. La 

représentation en secteurs montre la diminution du taux d'occupation des pores de 

grande surface (38%) au profit des pores de classe 2000-<10 000 µm2 (42%). La 

résorption des pores de grande surface s'explique par l'envahissement de la phase 

liquide (figure B.11) et la création de pores de taille intermédiaire.  

• Après 24 heures de chauffage, le nombre de pores de surface <500 µm2 chute du 

tiers par rapport à 3 heures et leur surface minimale augmente (35 µm2). Le nombre 

de pores dans les classes de surface suivantes, <500 µm2, 500-<2000 µm2 et 2000-

<10 000 µm2 est semblable. Le nombre de pores de grande surface (>10 000 µm2) 

augmente et leur surface maximale diminue (35 880 µm2). La représentation en 

secteurs montre le pourcentage important en surface qu'occupe de nouveau les 

pores de grande surface et la forte contribution des pores de classe 2000-<10 000 

µm2. 
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Figure B.18: Distribution du nombre de pores et de la surface des pores dans la matrice quartzo-
feldspathique en fonction de la durée de chauffage. 
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• Après 68 heures de chauffage, le nombre de pores dans les classes de surface 

suivantes, <500 µm2, 500-<2000 µm2 et 2000-<10 000 µm2 est le même et il chute 

du tiers par rapport à 24 heures. La surface minimale a augmenté (52 µm2). Dix 

pores de grande surface sont recensés. Leur surface maximale a diminué (35 

342µm2) par rapport à 40 minutes et reste la même qu'après 24 heures. Les pores 

de grande surface représentent 66% de la surface totale des pores et les pores de 

classe 2000-<10 000 µm2 occupe 29% de la surface totale des pores. Ces deux 

dernières classes occupent 95% de la surface totale des pores après 68 heures de 

chauffage à 1175°C. 

 

III.3- Conclusions  
La texture initiale montre deux types de porosité. Une faible porosité (pores de 

diamètre approximativement inférieur à 10 µm) présente au sein des assemblages 

particulaires et les espaces vides de taille millimétrique. Ces deux types de porosité 

sont supposés connectés.  

Dés 40 minutes, le chauffage à 1175°C transforme les assemblages particulaires en 

phase liquide qui contient un nombre important de petits pores, souvent sphériques, 

isolés les uns des autres. Les espaces vides sont toujours présents.  

Avec l'augmentation de la durée de chauffage, la phase liquide comble 

progressivement les espaces vides connectés initialement entre eux et il en résulte la 

formation d'un plus grand nombre de pores de taille 2000-<10 000 µm2. Cet 

envahissement est probablement provoqué par une baisse dynamique de la viscosité 

du liquide silicaté. Pendant ce temps, les pores contenus dans la phase liquide 

située à l'emplacement des anciens assemblages particulaires coalescent : ils sont 

moins nombreux et leur taille augmente. 

La fermeture progressive de la porosité fait que les pores de petite taille se 

retrouvent piégés dans la matrice sans possibilité de résorption. Ils coalescent (Fig. 

B.45, photo à 40 minutes,) pour former des pores de plus grande taille provoquant 

une augmentation de leur surface mais induisant une diminution du nombre de 

pores. Au cours du temps, les pores vont prendre la forme d'équilibre sphérique.  

Pour les longues périodes de chauffage, le seul phénomène qui intervient est la 

coalescence des pores car les pores de grande surface ont tous été résorbés. Les 

pores de "grande surface" de la figure B.18 désignent, après 40 minutes de 

chauffage, les zones vides puis pour les temps plus longs, les pores résultant de la 

coalescence d'une multitude de pores entraînant leur augmentation en surface. 
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Cependant, la surface maximale des pores issus de la coalescence (35 342 µm2 

après 68 heures) n'a rien de comparable avec la surface maximale des zones vides 

initiales (202 135 µm2). 

 

 

IV. Etude du contenu des pores par spectroscopie Infra-Rouge 
Les observations précédentes montrent la présence de pores sphériques isolés au 

sein de la matrice vitreuse. Les propriétés de capillarité de la phase liquide 

démontrée par son invasion dans les feldspaths laissent supposer que si ces pores 

n'ont pas été envahis, c'est qu'ils contenaient un fluide au moment des expériences. 

De plus, la forme sphérique est une forme d'équilibre qui suggère également la 

présence d'un fluide à l'intérieur des pores en équilibre avec le liquide silicaté 

environnant (Miller et Neogi, 1985). Ce fluide peut être de la vapeur de liquide silicaté 

mais plus probablement de la vapeur d'eau. Cette dernière hypothèse a été testée 

par spectroscopie infrarouge. 

 

Le contenu des pores est analysé en microspectroscopie infrarouge en transmission 

afin de repérer les inclusions avec précision (figure B.19). Pour comparaison, la 

signature spectrale du verre est obtenue en réflexion spéculaire. Aucune information 

n'est disponible pour les courtes durées de chauffage (5 et 10 minutes) car la matrice 

vitreuse étant très peu développée à ces stades, son repérage (ainsi que celui des 

pores) est impossible au microscope pétrographique. 

 

 

Pore 

100 µm 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure B.19 : Observation sur lame épaisse au
microscope pétrographique (LPNA) montrant des
pores sphériques inclus dans la matrice vitreuse
après 24 heures à 1175°C.
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IV.1- Signature spectrale du verre 
Les spectres obtenus sur la matrice vitreuse après les différentes durées de 

chauffage à 1175°C sont présentés sur la figure B.20A. Le bruit de fond observé sur 

ces spectres est propre à la technique de la réflexion et non à l'échantillon analysé. 

Quels que soient la durée de chauffage et l'endroit analysé, les spectres sont très 

semblables. Il n'y a aucune signature spectrale de liaisons OH (3600, 3630, 3440 cm-

1) : le verre serait anhydre. La seule bande visible centrée vers 1070 cm-1 est 

attribuée aux liaisons Si-O et/ou Al-O présentes dans la matrice vitreuse. La largeur 

de la bande centrée vers 1070 cm-1 suggère le caractère vitreux des zones 

analysées. La nature du verre n'évolue pas au cours du temps.  

 

IV.2- Signature spectrale des pores 
Le contenu des pores est analysé en transmission et les spectres obtenus sont 

présentés sur la figure B.20B. Ces spectres sont regroupés par durée de chauffage 

et pour un même temps, les spectres des pores localisés au même endroit sont à 

leur tour réunis.  

Les spectres sont présentés dans la gamme de nombres d'onde allant de 4000 à 

2000 cm-1. La partie 2000 à 600 cm-1 contenant les liaisons fondamentales Si-O 

et/ou Al-O ainsi que leurs harmoniques est tronquée en raison de la saturation du 

signal.  

Quelle que soit la durée de chauffage, les pores contiennent deux types de liaisons 

OH. La bande centrée vers 3430 cm-1 est attribuée à des liaisons OH très liés, type 

eau moléculaire sous forme d'eau liquide. La bande centrée vers 3600 cm-1 concerne 

des liaisons OH type Si(O-H) et/ou Al(O-H).  

La signature spectrale des liaisons OH très liés est toujours plus faible ou égale à la 

signature spectrale des liaisons OH type Si(O-H) et/ou Al(O-H). L'intensité des pics 

n'est pas fonction du temps de chauffage mais elle est différente pour des pores (1) 

formés au cours d'une même durée de chauffage, (2) localisés au même endroit ou 

(3) localisés à des endroits différents. L'intensité des pics en transmission est 

fonction du volume que le faisceau infra-rouge traverse et les lames épaisses n'ont 

pas forcément la même épaisseur. Les lames épaisses n'étant pas imprégnées avec 

une résine, les irrégularités de surface sont grandes. Ces constatations expliquent 

peut-être pourquoi les intensités des pics sont différentes pour une même durée de 

chauffage lorsque les pores analysés sont à des endroits différents. Pour une même 
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localisation, les différences de volume de pores influencent peut-être les analyses en 

transmission.  

Les analyses effectuées en transmission soulèvent un problème : l'analyse spectrale 

obtenue intègre certes, le contenu du pore mais également tout ce qui se trouve au-

dessus et en dessous du dit pore. Afin de s'assurer de la légitimité des résultats, de 

nombreuses analyses sont effectuées. De plus, les résultats en réflexion montrent 

que le verre de la matrice est anhydre. Donc, les signatures spectrales obtenues en 

transmission sont certainement à attribuer aux contenus des pores. Cependant, la 

muscovite chauffée (Chap. B.IV, § V.3) présente aussi des bulles. Dans ce cas, les 

mesures infra-rouge des pores de la matrice vitreuse intègrent peut-être aussi la 

signature spectrale de ces bulles. Compte tenu du faible pourcentage de muscovite 

(8%, annexe 8), il est cependant peu probable que les signatures spectrales des 

pores soient systématiquement contaminées par celles des bulles de la muscovite. 
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Figure B.20 : Spectres infra-rouge A) en réflexion du verre et B) en transmission des pores
contenus dans la matrice vitreuse (1175°C pendant 40mn, 3h, 24h et 68h). 

 

IV.3- Conclusions 
Pour des durées de chauffage comprises entre 40 minutes et 68 heures, le verre est 

anhydre et de nature silico-alumineuse. Les pores situés dans la matrice vitreuse 

-194- 



_____________________________Déstabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.III 

contiennent deux types de liaisons OH : des OH très liés et des OH dans des 

groupements Si(O-H) et/ou Al(O-H). L'origine de la liaison Si(O-H) et/ou Al(O-H) sera 

discutée ultérieurement (Chap. B.IV, § V.3). 

La présence d'eau liquide peut être due à une phase vapeur présente dans les pores 

lors des expériences puis condensée en "eau liquide" lors du refroidissement (Chap. 

B.IV, § V.3). Par conséquent, quelle est l'origine de cette phase vapeur ? Trois 

sources sont possibles :  

1- au moment de la compaction de la poudre granitique, l'eau atmosphérique a pu 

être emprisonnée au niveau des zones vides et entre les grains dans les 

assemblages particulaires.  

2- les éprouvettes sont humides lors de l'enfournement à 1175°C car elles ont été 

fabriquées avec 2 ml d'eau et elles ne subissent pas auparavant de cycle de 

séchage. 

3- la déshydroxylation des phyllosilicates (minéraux argileux et micas). 

 

Compte tenu de la porosité ouverte initiale élevée, l'eau qui a servi à la fabrication de 

l'éprouvette et l'eau atmosphérique sortent rapidement du système dans les 

premières minutes de chauffage. Dans ce cas, seule la déshydroxylation peut être à 

l'origine de la phase vapeur piégée dans les pores lors des expériences. La porosité 

se refermant très rapidement au sein des assemblages particulaires, une partie de 

l'eau issue de la déshydroxylation des minéraux argileux présents au cœur de ces 

derniers peut alors se retrouver piégée et former les pores observés. De plus, la taille 

des éprouvettes doit induire un gradient de température entre la surface et le cœur 

des éprouvettes. La porosité à la surface doit se fermer en premier pendant que le 

cœur possède encore une porosité connectée dans laquelle les fluides peuvent 

circuler. Avec le temps et le développement de la phase vitreuse, cette dernière finit 

par se résorber emprisonnant les gaz au niveau des pores. 

 

 

V. Conclusions sur la déstabilisation du système quartzo-
feldspathique 
L'étude cinétique de Grangette a permis de montrer le devenir de la matrice quartzo-

feldspathique et de comprendre l'influence de sa cinétique de déstabilisation sur la 

fermeture de la porosité.  
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La phase liquide est initiée au niveau des grains de petite taille (dès 5 minutes) et la 

fusion totale des feldspaths est effective après 3 heures de chauffage à 1175°C : 

seuls des quartz subsistent au sein de la phase liquide.  

La phase liquide envahit très rapidement (dès 5 minutes de chauffage) la porosité 

des minéraux (clivages, discontinuités) et son développement provoque la diminution 

progressive de la porosité et sa rapide fermeture au cœur des assemblages 

particulaires et/ou à la surface des éprouvettes. La fermeture de la porosité induit le 

piégeage d'une partie de l'eau de déshydroxylation sous forme de pores isolés au 

sein de la matrice liquide. Dans le même temps, les espaces vides dus à la 

compaction hétérogène se résorbent par envahissement de la phase liquide et 

affaissement de l'éprouvette. Ensuite, la coalescence des pores entraîne la 

diminution de leur nombre et une augmentation de leur taille.  
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I. Problématique mise en évidence au microscope pétrographique 
 
Les études au microscope pétrographique en lumière polarisée non analysée (LPNA) 

montrent que les muscovites changent de couleur en fonction de la durée du 

traitement thermique (figure B.21). Incolores avant chauffage, elles sont brunes 

après 5 minutes de chauffage (photo A), puis jaunes après 40 minutes (photo C) et 

enfin grises après 24 heures de chauffage (photo F). Les muscovites perdent leurs 

teintes de polarisation caractéristiques dès 5 minutes de chauffage (photo B) et 

deviennent jaunâtres après 40 minutes (photo E) puis marrons avec des irisations 

après 24 heures de chauffage (photo H). Ces différents points indiquent que la phase 

observée ne correspond plus à une muscovite (perte des propriétés optiques du 

minéral) et sont tout à fait en accord avec les diffractogrammes sur poudre (voir 

Chap. B.III, §II.1) qui indiquaient la disparition de la muscovite dès 5 minutes de 

chauffage.  

A partir de 40 minutes de chauffage, des petits minéraux en baguettes apparaissent 

dans la direction de l'allongement du minéral-hôte et ils sont parallèles entre eux 

(photos D et G, voir flèches). Leur taille augmente et leur nombre diminue avec 

l'augmentation de la durée de chauffage. Ces baguettes sont peut-être présentes 

dès 5 minutes de chauffage mais la faible résolution de ce type de microscope ne 

permet pas de les observer. Pour les expériences de longues durées, leur taille 

encore réduite empêche toute détermination minéralogique au microscope 

polarisant. Enfin, pourquoi ces baguettes sont parallèles entre elles et orientées dans 

la direction de l'allongement du minéral-hôte ? 

 

Les observations en LPNA indiquent aussi que les muscovites déstabilisées en 

coupes latérales présentent de nombreuses fentes positionnées dans la direction de 

l'allongement du minéral dès 5 minutes de chauffage à 1175°C (photo A, voir flèche).  

Avec l'augmentation de la durée de chauffage des expériences, les fentes 

s'arrondissent, augmentent de taille et sont beaucoup moins nombreuses (photos D 

et F, voir flèches). Le jeu de la vis micrométrique permet de se déplacer dans la 

profondeur de la lame et de repérer ces inclusions dans tout le volume de la 

muscovite. En alternant les observations en lumière transmise et lumière réfléchie, 

les inclusions fermées peuvent être distinguées des inclusions ouvertes lors de la 

fabrication de la lame. Pourquoi des inclusions se forment dans la muscovite 

chauffée ? Que contiennent-elles (fluides, liquide silicaté) ? Pourquoi leur 
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morphologie et leur nombre évoluent avec la durée de chauffage ? Quelle est leur 

géométrie au sein de la muscovite ? Sont-elles sous forme de canaux et voit-on une 

coupe transversale de ces canaux ? Sont-elles sous forme de bulles ?  

 

100µm 

B 

100µm

A Inclusion 

100µ

C

50µm 

D Inclusion 

Baguette 

50µm 

E 

100µm

Inclusion

F

50µm Baguette 

G 

100µm

H

Figure B.21 : Observations au microscope pétrographique de la muscovite déstabilisée après
chauffage à 1175°C pendant 5 minutes (A : LPNA, B : LPA), pendant 40 minutes (C : LPNA, D :
grandissement de la zone encadrée sur la photo C montrant les baguettes néo-formées, E : LPA) et
pendant 24 heures (F : LPNA, G : grandissement de la zone encadrée sur la photo F montrant les
baguettes en lumière réfléchie, H : LPA).
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Pour obtenir des informations permettant de répondre aux différentes questions 

soulevées par les observations au microscope pétrographique, la déstabilisation 

minéralogique de la muscovite chauffée est étudiée à l'aide du microscope 

électronique à balayage afin de mieux observer l'apparition, la croissance et 

l'orientation des minéraux au sein de l'ancienne muscovite. Les observations 

effectuées au microscope électronique en transmission couplée à la diffraction 

électronique et des analyses par diffraction des rayons X renseignent sur la nature 

minéralogique des phases cristallines en présence. Les analyses à la microsonde 

électronique montrent l'évolution chimique de la muscovite en fonction de la durée de 

chauffage. L'évolution texturale de la muscovite déstabilisée est étudiée par 

microscopie électronique à balayage et analyse d'images. Le contenu des inclusions 

(appelées bulles par la suite) est analysé par spectroscopie infra-rouge.  

 

 

II. Revue bibliographique 
Ce paragraphe est composé de deux parties. La première est consacrée à la 

présentation générale de la minéralogie des phyllosilicates et de la muscovite en 

particulier. La deuxième partie concerne le traitement thermique des phyllosilicates, 

la structure de la muscovite déshydroxylée ainsi que la déstabilisation minéralogique 

de la muscovite chauffée. 

 
II.1- Minéralogie des phyllosilicates 

II.1-1 : Généralités 
Les phyllosilicates sont formés de réseaux tétraédriques de formule T2O5 avec T=Si, 

Al, Fe3+ et plus rarement Be2+ et B3+. Chaque tétraèdre est lié par trois de ses 

sommets aux autres tétraèdres dans un même plan, le plan basal noté (001). Les 

sommets libres des tétraèdres pointent tous dans la même direction perpendiculaire 

au plan (001) et prennent part à la constitution d'un réseau octaédrique. 

L'arrangement des tétraèdres forme un réseau hexagonal au centre duquel se 

trouve, à la même cote que les oxygènes apicaux, un groupement OH-, F- ou Cl-. Les 

cations octaédriques sont généralement Mg, Al, Fe2+ et Fe3+ et parfois Li, Ti, V, Cr, 

Mn,…. Suivant le nombre et la nature des cations occupant les loges octaédriques, 

on distingue deux types de phyllosilicates (Bailey, 1988) :  

-201- 



_____________________________Déstabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.IV 

 

1- les phyllosilicates trioctaédriques tels que le talc et l'antigorite où les cations 

possèdent deux charges positives et occupent trois emplacements octaédriques sur 

trois ; 

2- les phyllosilicates dioctaédriques tels que la pyrophyllite, la kaolinite, la muscovite 

où les cations possèdent trois charges positives et occupent deux emplacements 

octaédriques sur trois.  

 

Une couche octaédrique est formée de trois types d'octaèdres : 1) les groupements 

(OH)- forment un côté d'une face triangulaire à droite ; 2) et à gauche ; 3) ils sont aux 

extrémités d'une grande diagonale. Les deux premiers types se ressemblent ; ils 

forment les octaèdres-cis. Le troisième type correspond aux octaèdres-trans. La 

présence d'une lacune en position trans impose des déformations des couches 

octaédriques et tétraédriques; il s'agit en fait d'une caractéristique générale des 

espèces dioctaédriques. Par voie de conséquence, les dimensions réelles de la 

maille s'écartent des valeurs idéales.  

Suivant le mode de succession des plans octaédriques et tétraédriques, on distingue 

trois types de feuillets élémentaires notés 1:1, 2:1 et 2:2 (ou 2:1:1) ou TO, TOT, 

TOTO (voir classification tableau B.4 et représentation figure B.22). Les feuillets de 

type 2:1 peuvent présenter une charge structurale négative due :  

1- au remplacement de Si4+ par des cations R3+ ou R2+ au sein des plans 

tétraédriques ; 

2- au remplacement des cations R2+ et R3+ par R+ et R2+ au sein des plans 

octaédriques ; 

3- à des vacances au sein des plans octaédriques. 

 

Ces substitutions créent un déficit de charges positives dans le feuillet 2:1. La charge 

négative du feuillet 2:1 est alors compensée par l'addition d'une couche interfoliaire 

cationique dans la structure (Bouchet et al., 2000). Le nombre et la nature des 

cations dépendent de la valeur de la charge. Pour une demi-maille 
(x+y)-](OH))R(RO)Al[(Si 22y3

y210xx4 ++
−− , la charge interfoliaire (x+y) peut être égale à : 2 

(micas durs type margarite, compensation par Ca2+) ; 1 (micas di ou trioctaédriques 

tels que muscovite et phlogopite, compensation par K+) ; 0.7-0.6 (vermiculites, 

compensation par K+, Ca2+, Mg2+ ou Na+) ; 0.6-0.3 (smectites, compensation par K+, 

Ca2+, Mg2+ ou Na+). Dans le cas d'édifices de type 2:1:1, les défauts de charges 
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positives sont compensés par la substitution de cations R2+ par R3+ dans le feuillet 

octaédrique intercalé entre les feuillets 2:1 (ex. chlorites). 

 

 

Tableau B.4 : Classification des phyllosilicates (Bailey, 1988 ; Besson, 1990). x représente la 
charge du feuillet par unité structurale [O10(OH)2]. (1) localisation du défaut de charge : IV = 
tétraédrique ; VI = octaédrique. (2) charge en excès dans le feuillet hydroxyde. 

Groupe 
Type 

de 
feuillet 

Nature de 
l'espace 

interfoliaire 

Nature de la 
couche 

octaédrique 
Charge 

(x) 
Localisation 
Charge (1) Exemples 

1- Kaolin 

Serpentine 
1:1 Vide ou H2O 

Dioctaédrique 

Trioctaédrique 
x ≈ 0  

Kaolinite, dickite,… 

Chrysotile, lizardite,… 

2- Pyrophyllite 

Talc 
2:1 vide 

Dioctaédrique 

Trioctaédrique 
x ≈ 0  

Pyrophyllite 

Talc, willemseite 

3- Mica 

 

Mica dur 

 

2:1 

 

2:1 

 

Cations 

anhydres 

Dioctaédrique 

Trioctaédrique 

Dioctaédrique 

Trioctaédrique 

x ≈ 1 

 

x ≈ 2 

 

IV 

IV 

IV 

IV 

Muscovite, illite, paragonite 

Phlogopite, biotite, lépidolite 

Margarite 

Clintonite, anandite 

4- Chlorite 2:1 
Feuillet 

hydroxyde 

Dioctaédrique 

Di-trioctaédrique

Trioctaédrique 

x variables 
IV et Feu. Hyd. 

(2) 

Donbassite 

Cookeite, sudoite 

Clinochlore, chamosite,… 

5- Smectite 

 

Vermiculite 

 

2:1 

 

2:1 

 

Cations 

échangeables 

hydratés 

Dioctaédrique 

Trioctaédrique 

Dioctaédrique 

Trioctaédrique 

x ≈ 0,2-0,6 

 

x ≈ 0,6 - 0,9

 

IV ou VI 

IV ou VI 

IV et VI 

IV et VI 

Montmorillonite, beidellite,… 

Saponite, hectorite,… 

Vermiculite dioctaédrique 

Vermiculite trioctaédrique 

 

Figure B.22 : Représentation schématique des différentes structures cristallines des
phyllosilicates (Bailey, 1988). L'argile gonflante est représentée ici sous sa forme
hydratée à 1-2 couches d'eau interfoliaires.  
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Pour que les différents plans soient compatibles entre eux, les extensions latérales 

des tétraèdres et des octaèdres doivent être les mêmes. Dans le cas contraire, il y 

aurait des contraintes au sein de l'édifice entraînant des déformations du réseau 

idéal tendant à minimiser l'ensemble de ces contraintes. L'intensité des déformations 

a des conséquences sur la morphologie, la taille et la structure des cristaux. Le 

réseau octaédrique idéal existe dans certains minéraux qui peuvent alors être 

utilisées comme analogues pour estimer les extensions latérales des plans 

octaédriques des micas de compositions similaires. Ainsi, L'extension latérale de 

l'hydroxyde de magnésium Mg(OH)2, qui peut servir de référence pour les 

phyllosilicates trioctaédriques, est b = 9.43 Å. L'extension latérale de l'hydroxyde 

d'aluminium Al(OH)3, référence pour les phyllosilicates dioctaédriques, est b = 8.64 Å 

(gibbsite) ou 8.67 Å (bayerite). Pour un réseau tétraédrique parfaitement hexagonal, 

Si-O = 1.618 ± 0.01 Å, a = 5.28 ± 0.03 Å et b = 9.15 ± 0.06 Å. Le remplacement d'un 

Si par un Al, de rayon ionique plus important dans les sites tétraédriques augmente 

ces valeurs. En supposant que AlIV-O = 1.748 ± 0.01 Å alors b = 9.89 ± 0.6 Å. Plus 

généralement, on pose la relation suivante b(Si(1-x) Alx) = 9.15 + 0.74x Å, qui cependant 

reste très approximative à cause des incertitudes concernant la longueur des liaisons 

et des angles dans les tétraèdres qui peuvent varier d'une structure à l'autre.  

 

L'ajustement entre les réseaux est alors réalisé par une distorsion du plan 

tétraédrique (rotation des tétraèdres les uns par rapport aux autres) qui entraîne une 

augmentation de la distance entre les oxygènes apicaux et une chute de symétrie : 

l'axe 6 de la symétrie hexagonale est souvent réduit à un axe 3 déterminant 3 axes a 

équivalents. Le taux et la direction des rotations sont fonction des cations 

octaédriques (nombre, nature, substitutions) mais aussi des OH voisins ou des 

molécules d'eau proches de la surface du feuillet, des cations octaédriques de 

l'interfeuillet. L'importance de la rotation peut être évaluée par la formule suivante : 

cos α = b(obs)/b(idéal) où α est l'angle de rotation. Cette relation reste cependant 

approximative car il est souvent difficile d'estimer b(idéal).  

L'ajustement entre les plans peut aussi être réalisé par l'augmentation de la taille des 

tétraèdres et la diminution de la taille des octaèdres. En fait, on ne mesure pas 

directement la taille du tétraèdre mais l'angle formé par l'oxygène apical, le cation 

tétracoordonné et un oxygène basal, angle que l'on compare à celui du tétraèdre 

parfait qui est de 109°28'. De même, la taille de l'octaèdre est définie par l'angle 
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entre la verticale et la diagonale qui est de 54°44' dans l'octaèdre parfait. Cet angle 

augmente lorsque la taille de l'octaèdre diminue.  

 

Deux feuillets peuvent se succéder de façons différentes suivant leurs orientations 

respectives. Chaque mode d'empilement défini un polytype. Cette notion sera 

développée plus loin. Cependant, il est important d'insister ici sur les modifications de 

la symétrie engendrées par la façon dont deux feuillets se succèdent. Les 

dimensions a et b ainsi que l'angle β de la maille cristalline varient suivant le taux de 

substitution dans les couches tétraédriques et octaédriques (Bouchet et al., 2000). 

Un cristal de phyllosilicate est composé par un empilement de feuillets qui définit son 

épaisseur (dimension c) ; il est limité extérieurement par des faces cristallines dont la 

forme et les dimensions dépendent des processus de croissance définissant sa 

longueur et sa largeur. Dans le cas où un cristal est composé par des feuillets de 

composition identique, des variations dans les modalités d'empilement conduisent à 

la formation de polytypes différents. En effet, bien que la symétrie des feuillets 1:1 ou 

2:1 soit globalement monoclinique, elle est hexagonale ou rhomboédrique dans le 

plan (00l) Ceci permet à deux feuillets voisins de s'empiler avec des rotations 

relatives de kπ/3. On représente graphiquement ces polytypes par des changements 

d'orientation de la projection du vecteur c sur le plan (00l). A titre d'exemple, les 

polytypes des micas les plus courants sont : 1M (translation pure, k=0), 1Md 

(translation + rotation, k variable), 2M1 (chaque feuillet subit une rotation de 2 fois 

puis 4 fois 60° par rapport au précédent, k=2 et 4), 3T (chaque feuillet subit une 

rotation de 2 fois 60° par rapport au précédent, k=2).  

 

II.1-2 : La muscovite  
La maille cristalline de la muscovite est monoclinique avec a=5.19 Å, b=9.04 Å, 

c=20.08 Å, β=95°30' ; le groupe spatial est C2/c, Z=2. 

La muscovite est un phyllosilicate 2:1 dioctaédrique. Généralement, un quart des 

sites tétraédriques est occupé par des cations Al3+ tandis que les trois autres sont 

des cations Si4+. Dans la couche octaédrique, deux sites sont occupés par des Al et 

le troisième demeure vacant. Ces substitutions créent des défauts de charges 

positives compensées, dans le cas de la muscovite, par des cations K+. Ces derniers 

se logent dans les cavités hexagonales des couches tétraédriques qui possèdent, 

chacune, une demi-charge négative. Le cation K+ compense donc les charges 

négatives de deux cavités appartenant à deux couches tétraédriques en vis à vis. Ils 
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servent de "verrous" reliant les feuillets 2:1 entre eux (Bouchet et al., 2000). 

L'empilement des feuillets successifs donne lieu à un polytype 2M1. La structure de 

la muscovite est déformée comme l'atteste β=95°30' comparée à β=94°55' de la 

structure idéale. Cette distorsion est probablement la raison pour laquelle la 

séquence d'empilement 2M1 est presque toujours adoptée dans la structure de la 

muscovite. 

Sa formule structurale approchée est K2Al4[Si6Al2O20](OH,F)4. Les principaux 

remplacements isomorphes qui peuvent se produire dans la structure de la 

muscovite sont les suivants (Deer et al., 1964) : 1) pour K : Na, Rb, Cs, Ca, Ba ; 2) 

pour Al en position octaédrique : Mg, Fe2+, Fe3+, Mn, Li, Cr, Ti, V ; 3) pour (OH) : F. 

 

 

II.2- Le comportement thermique des phyllosilicates  
Dans les conditions naturelles de laboratoire, les phyllosilicates contiennent deux 

grands types d'eau : 

1- l'eau d'origine atmosphérique éliminée à des températures inférieures à 300°C. 

Elle correspond statistiquement à environ deux couches d'eau adsorbées sur les 

surfaces externes des particules (Cases et François, 1982). Pour des pressions 

partielles de vapeur d'eau élevées (P/P0>0.8), la surface peut-être recouverte de trois 

couches d'eau physisorbée. 

2- l'eau d'origine structurale provenant de la déshydroxylation des hydroxyles 

structuraux. Généralement, cette eau est libérée entre 400 et 1000°C suivant le 

minéral considéré (tableau B.5). Chaque minéral possède des températures 

caractéristiques de déshydroxylation, le nombre de réactions étant défini par le 

nombre de type de groupements hydroxyles. La déshydroxylation de la muscovite 

débute vers 750°C (à pression atmosphérique).  

Aux températures de départ des différents types d'eau peuvent s'ajouter les 

températures remarquables de transformations correspondant à des changements 

de phases et/ou à des recristallisations. Les températures de recristallisation sont 

fonction des espèces qui apparaissent ainsi que de leurs transformations propres 

(polymorphisme).  
 
II.2-1 : La déshydratation 

L'eau physiquement adsorbée à la surface des particules est désorbée, à pression 

atmosphérique, à des températures généralement inférieures à 100°C tandis que de 
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l'eau résiduelle fortement liée peut partir à de plus fortes températures comprises 

entre 100 et 300°C.  

 Tableau B.5 : Températures de transformation de quelques phyllosilicates 
à pression atmosphérique (d'après Brindley et Lemaître, 1987). 

Minéral T°C déshydroxylation T°C recristallisation 

Kaolinite 450 à 550°C 900°C 
1000 à 1100°C 

Pyrophyllite 650°C 950 à 1000°C 

Montmorillonite 450 à 700°C 1000°C 
1150°C 

Muscovite 750°C 1050°C * 
1250°C ** 

Serpentine 550°C 600°C 
1100°C 

Talc 850 à 1000°C 850 à 1000°C 
1200 à 1300°C 

Saponite 700 à 800°C 750°C 
Vermiculite 500 à 800°C 850°C 

Chlorite 450°C à 600°C 
750 à 800°C 800 à 850°C 

* Phase de type spinelle, sanidine. 
** Corindon (α-Al2O3), mullite, silice amorphe, autres phases 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 

II.2-2 : La déshydroxylation 
La déshydroxylation est la réaction par laquelle les hydroxyles structuraux des 

minéraux sont éliminés. Il se forme alors des phases quasi-stables qui ne se 

réorganisent qu'à plus haute température ou lors d'un changement de milieu. Cette 

réaction peut être décomposée en deux étapes : dissociation de groupements OH en 

OH- ou H+ qui se recombinent pour former des molécules d'eau (déshydroxylation au 

sens strict) puis élimination de l'eau du réseau. Généralement, l'élimination de l'eau 

est séparée dans le temps de la déshydroxylation s.s. par piégeage des molécules 

au sein de la particule. Ces dernières ne sont libérées qu'à plus haute température 

quand la pression du gaz devient suffisante pour permettre la diffusion (Stoch, 1989).  

 

II.2-2-1 : La déshydroxylation s.s. 
La manière la plus simple de concevoir la déshydroxylation passe par le transfert 

d'un proton entre deux groupements hydroxyles : 

OH- + OH- → O2- + H2O  

Cependant, cette réaction peut être considérée comme le résultat de deux réactions 

simultanées (Pampuch, 1971) :  OH- ⇔ H+ + O2- (1) 

H+ + OH- ⇔ H2O  (2) 
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1- La déshydroxylation est dite homogène si les réactions (1) et (2) ont lieu à partir 

de deux sites OH adjacents. La molécule migre alors vers l'interface gaz-solide pour 

achever le processus de déshydroxylation. Lors d'une déshydroxylation homogène, 

la réaction se propage de la surface vers le centre de la particule (Brett et al., 1970). 

2- La déshydroxylation est dite hétérogène (Ball et Taylor, 1961) si les deux 

réactions (1) et (2) se déroulent dans des zones séparées de la phase minérale (ex. 

la brucite, le talc). H+ diffuse plus facilement que H2O, la réaction (2) a alors lieu dans 

les sites favorables. Les protons (H+) proviennent de régions dites accepteuses et 

migrent à travers la structure vers des régions donneuses à partir desquelles des 

cations sont rétrodiffusés vers les régions accepteuses. Ce phénomène s'effectue 

dans tout le volume de la particule (Brett et al., 1970).  

 

D'après Pampuch (1971), le mécanisme est homogène s'il existe des OH adjacents 

d'acidités différentes : par exemple, présence de différents cations ou hydroxyles 

dans la couche octaédrique. L'hydroxyle le plus acide réagit alors avec le moins 

acide pour former H2O avec la même probabilité dans tout le volume de la particule. 

La formation simultanée d'eau à travers tout le volume du minéral détruit sa structure 

et favorise la formation d'une phase alors faiblement ordonnée et pauvre en produits 

cristallisés.  

Si les OH ont la même probabilité de se dissocier, la réaction est hétérogène ; la 

migration des cations permet de conserver la trame oxygène des zones accepteuses 

et les produits néoformés seront beaucoup mieux cristallisés et présenteront des 

orientations cristallographiques proches de celles de la phase mère. Les zones 

donneuses sont susceptibles de développer de la microporosité structurale, 

conséquence de l'élimination de l'ensemble des hydroxyles et des cations ayant 

diffusé. Par volumétrie d'adsorption gazeuse, Villiéras et al. (1993, 1994) ont montré 

la présence de cette microporosité au sein d'une chlorite déshydroxylée. Des 

nuances ont été apportées à ces mécanismes qui sont en fait des cas extrêmes 

(Brindley et Hayami, 1964 et 1965 ; Guggenheim et al., 1987). 

 

La déshydroxylation peut être précédée par un stade de prédéshydroxylation par 

délocalisation progressive des protons, entraînant la réaction (1). Fripiat et Toussaint 

(1960) ont observé ce phénomène sur les kaolinites à des températures (300°C) 

inférieures à la température de déshydroxylation (420°C). Cette modification à 

l'intérieur des couches octaédriques n'entraîne aucune perte de masse du minéral. 
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Cette délocalisation se marque par la diminution de l'intensité de vibrations des OH 

(observée en infra-rouge) et des modifications de conductivité des particules. Le 

comportement des hydroxyles avant la déshydroxylation a été étudié sur la 

muscovite, la biotite et la phlogopite : la délocalisation des protons se produit 

également dans ces micas (Fripiat et al., 1965). Cependant, aucune autre étude n'est 

venue confirmer ou infirmer ce phénomène. 

 

II.2-2-2 : La libération de l'eau 

L'élimination de l'eau est souvent contrôlée par la cinétique de diffusion des 

molécules d'eau à travers les particules solides. Ainsi, des modèles ont été établis en 

fonction de la symétrie des corps à travers desquels diffusent ces molécules 

(Wendlandt, 1974). 

La pression joue un rôle important sur ces cinétiques de diffusion et de 

transformation. Il ne sera pas discuté dans ce mémoire des cas où la pression est 

supérieure à la pression atmosphérique, c'est le domaine des réactions 

hydrothermales. Sous vide, même partiel, les vitesses de libération peuvent être 

considérablement augmentées. Sous faible pression de vapeur d'eau, Brindley et al. 

(1967a et b) observent que la libération de l'eau structurale de la kaolinite et de la 

serpentine est freinée. La libération de l'eau d'une kaolinite en cours de 

déshydroxylation à 425°C est stoppée si le système est brusquement soumis à une 

pression de vapeur d'eau de 47 torr (≈ 6300Pa). La prise de masse de l'échantillon 

correspond à la fixation d'une monocouche d'eau sur la surface. En refaisant le vide, 

la couche d'eau est désorbée et l'élimination de l'eau structurale reprend son cours. 

Ces observations ont donné lieu à l'élaboration d'un modèle, qui permet de rendre 

compte des cinétiques observées sous faible pression de vapeur d'eau P. En 

introduisant un facteur de "surface bloquée" par l'eau adsorbée θ relié à P par une 

formule du type θ=mPn, où m et n sont des constantes alors, la constante 

d'Arrhénius, qui entre dans l'évaluation de la cinétique de déshydroxylation, s'écrit : 

K(P)=K0(1- mPn) où K0 est la constante de réaction sous vide. Si la pression de 

vapeur d'eau imposée est telle que mPn≥1, alors le phénomène de libération de l'eau 

est bloqué. Ces résultats montrent que, dans les conditions classiques d'analyse 

thermique, les cinétiques de transformation et les températures caractéristiques 

peuvent être affectées par l'eau issue du début de la déshydroxylation, piégée entre 

les particules ou ayant engendré une atmosphère de vapeur d'eau. 
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II.2-2-3 : Les phases de déshydroxylation 

Dans de nombreux cas, la déshydroxylation conduit à l'élaboration de phases stables 

à des températures bien inférieures aux températures de recristallisation. La 

structure et la texture de ces phases seront alors fonction des températures et des 

mécanismes mis en jeu lors de la déshydroxylation. Les minéraux dioctaédriques tels 

que la kaolinite (et ses polymorphes), la pyrophyllite, la montmorillonite et la 

muscovite donnent des phases de déshydroxylation quasi-stables alors que la 

déshydoxylation et la recristallisation sont plus ou moins contemporaines dans les 

minéraux trioctaédriques comme la chlorite ou le talc (Brindley et Lemaître, 1987). 

On peut citer, par exemple, la kaolinite qui donne lieu à la formation de métakaolinite, 

minéral amorphe au sens des rayons X mais qui possède néanmoins un ordre à 

l'échelle locale. Inversement, la chlorite donne lieu à une phase intermédiaire 

ordonnée (Brindley et Chang, 1974). La phase intermédiaire obtenue après 

déshydroxylation de la vermiculite est un biopyribole (Suquet et al., 1984). 

Cependant, les résultats obtenus par de Souza Santos et al. (1988) montrent que la 

recristallisation du talc en enstatite se fait de manière continue entre 800 et 900°C ; il 

n'existe pas de phase intermédiaire à partir de 900°C : l'enstatite continue de 

recristalliser. 

 

II.2-3 : Les recristallisations  

La recristallisation des phases anhydres est réalisée suivant deux types de 

mécanismes (Brindley et Lemaître, 1987) : 

1- la recristallisation implique une réorganisation complète du réseau cristallin ; le 

phénomène est souvent très fortement exothermique : par exemple, la 

recristallisation de kaolinite en mullite ou de la fraction alumineuse de la chlorite en 

spinelle. Les paramètres de maille de la phase recristallisée sont différents de ceux 

de la phase de départ. 

2- la recristallisation n'implique pas de réorganisation fondamentale du réseau 

cristallin et les paramètres de maille des deux phases sont pratiquement identiques. 

Ce type de recristallisation est dit topotactique : par ex., recristallisation du talc en 

enstatite. Cependant, les phénomènes topotactiques ne permettent pas toujours 

d'expliquer les phases en présence telles que la silice formée après transformation 

de nombreux phyllosilicates comme le talc. 
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Les cinétiques de recristallisation sont en général difficile à caractériser. Elles sont 

tout d'abord fonction des processus mis en jeu au long de la chaîne 

déshydroxylation(s)-recristallisation(s). L'observation des nouvelles phases minérales 

dépend de l'échelle d'observation. En effet, la diffraction des rayons X peut montrer 

l'absence de phases cristallines alors que d'autres méthodes spectroscopiques 

permettent de les détecter. L'élimination des défauts de cristallisation et la 

concentration des phases initialement diluées ne sont souvent obtenues qu'à des 

températures bien supérieures à celles du début de la recristallisation. 

De plus, les cinétiques de recristallisations peuvent être fortement influencées par les 

méthodes opératoires mises en œuvre. Brindley et Hayami (1964) ont montré que la 

température à laquelle est réalisée la déshydroxylation joue un rôle important sur les 

cinétiques de recristallisation. Plus la température de déshydroxylation est élevée, 

moins la recristallisation est rapide. L'origine de cette relation inverse est attribuée à 

l'élaboration d'une couche fortement désordonnée à la surface de la particule qui est 

la première à subir les transformations. Cette couche est d'autant plus épaisse et 

perturbée que la température de calcination est importante vis à vis de la 

température de déshydroxylation (sursaturation élevée). Dans ces conditions, la 

recristallisation des domaines perturbés implique des températures bien plus 

élevées. Il est donc parfois préférable d'effectuer la transformation en plusieurs 

étapes, en portant tout d'abord le solide à des températures proches de sa 

température de déshydroxylation, puis de l'amener aux températures de 

recristallisation. Ces phénomènes seront d'autant plus à prendre en compte que la 

taille des particules calcinées sera petite car le volume de la pellicule superficielle 

désordonnée sera important vis à vis du volume total du produit traité. 

 
II.3- La déshydroxylation de la muscovite 

II.3-1 : Structure de la muscovite déshydroxylée  
Eberhart (1963), Nicol (1964), Vedder et Wilkins (1969) ainsi que Guggenheim et al. 

(1987), Catti et al. (1989) et Mazzucato et al. (1999) conviennent que les paramètres 

de maille de la muscovite augmentent avec la déshydroxylation et que la plus grande 

augmentation est selon l'axe c. Le développement plus conséquent du paramètre c 

serait dû à la dilation de la liaison K-O. Cependant, des études supplémentaires sont 

nécessaires pour tester la validité de ces derniers résultats sur d'autres 

phyllosilicates possédant des ions métalliques alcalins dans leur espace interfoliaire 

(Catti et al., 1989). 
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Eberhart (1963) propose une structure en feuillets modifiés où les couches 

tétraédriques conservent leur organisation mais dans laquelle les couches 

octaédriques sont modifiées. En établissant une transformée de Fourier à une 

dimension, Eberhart montre que l'oxygène résiduel migre et vient se placer dans la 

couche octaédrique, au niveau des cations, en position médiane par rapport aux 

anciens ions OH-. L'oxygène est ainsi partagé entre deux aluminiums de la couche 

octaédrique. Ces résultats sont confirmés par les travaux de Guggenheim et al. 

(1987) et de Mazzucato et al. (1999). Il se forme alors des chaînes d'octaèdres AlO6 

plus ou moins déformées (Eberhart, 1963). Wardle et Brindley (1972) ont conclu à 

des aluminiums penta-coordonnés dans la pyrophyllite déshydroxylée. La muscovite 

ayant une structure proche de la pyrophyllite, ils ont suggéré que la muscovite 

déshydroxylée subissait probablement les mêmes changements structuraux. Plus 

récemment, des simulations de phases transitoires de muscovite déshydroxylée ont 

montré que des atomes d'aluminium penta-coordonnés et hexa-coordonnés 

pouvaient être voisins au sein de la structure (Guggenheim et al., 1987). L'aluminium 

en position penta-coordonné se trouve dans un arrangement de bipyramide trigonal 

qui est similaire à celui trouvé dans la forme déshydroxylée de la pyrophyllite (Wardle 

et Brindley, 1972). La co-existence des cations penta et héxa-coordonnés au cours 

de la réaction induit des oxygènes de différentes charges de saturation et une variété 

de sites d'aluminium déformés. Contrairement aux autres auteurs (Eberhart, 1963 ; 

Guggenheim et al., 1987), Gualtieri et al. (1994) ont proposé une déshydroxylation 

avec une transition polytypique 2M1→1M. Les derniers travaux sur la structure 

déshydroxylée de la muscovite (Mazzucato et al., 1999) sont en accord avec une 

forme déshydroxylée 2M1 comportant des aluminiums penta-coordonnés. Le 

changement de coordination de l'aluminium (AlVI→AlV) provoque une déformation de 

la couche octaédrique et une rotation de la couche tétraédrique est alors nécessaire 

pour compenser les défauts occasionnés par la couche octaédrique déformée. 

 

II.3-2 : Mécanisme de déshydroxylation 
Selon Nicol (1964), Eberhart prône une déshydroxylation homogène avec la 

formation d'une molécule d'eau à partir de 2 ions OH- situés de part et d'autre de la 

couche de cations octaédriques. Nicol réinterprète la transformée de Fourier 

d'Eberhart en invoquant un mécanisme de déshydroxylation hétérogène avec 

migrations des protons vers des zones réactionnelles. Puis, le mécanisme 

homogène est à nouveau favorisé par Nakahira (1965 et 1966) et Vedder et Wilkins 
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(1969) qui ont montré en spectroscopie IR que dans une muscovite successivement 

déshydroxylée et re-hydroxylée, les ions OH retournent à leurs sites d'origine, en 

accord avec un mécanisme homogène. Wardle et Brindley (1972) ont également 

suggéré que le mécanisme de déshydroxylation de la muscovite devait être 

homogène. En 1987, Guggenheim et al. proposent un nouveau processus pour 

expliquer le large pic de déshydroxylation observé lors des analyses thermiques. La 

déshydroxylation n'est pas instantanée comme dans le concept de déshydroxylation 

homogène (Taylor, 1962). Des groupements hydroxyles peuvent partir avant d'autres 

et la présence simultanée d'aluminiums penta et héxa-coordonnés entraîne des re-

distritbutions de charge et l'hydroxyle restant se lie davantage à l'aluminium. Il 

s'ensuit un retard à la déshydroxylation. Mazzucato et al. (1999) sont favorables à 

une déshydroxylation homogène. 

Cependant, avant la déshydroxylation proprement dite, Fripiat et al. (1965) ont 

signalé un stade de pré-déshydroxylation pour les micas (muscovite, phlogopite, 

biotite) caractérisé par la délocalisation de protons dans la couche octaédrique. La 

faible énergie d'activation des protons suggère à Brett et al. (1970) un phénomène 

de tunneling, similaire à celui de Freund (1969). A partir de RMN sur le 1H, 

Litovchenko et al. (1991) ont suggéré qu'une réorientation des hydroxyles structuraux 

pouvait se produire, avant leur destruction par traitement thermique. Un tel 

changement de position du proton au sein des groupements hydroxyles peut 

diminuer considérablement la barrière d'énergie potentielle et ainsi faciliter le 

déplacement du proton vers un groupement OH adjacent au moment de la 

déshydroxylation. 

 

II.3-3 : Cinétique de déshydroxylation 
La plupart des travaux sont effectués par analyses thermiques (ATG, ATD) ou par 

techniques spectroscopiques. Ils sont focalisés sur l'étude des mécanismes de 

cinétique, indépendamment des modèles de structure. Les premiers travaux menés 

par Holt et al. (1958, 1964) indiquent une augmentation de l'énergie d'activation 

apparente du processus avec le temps. Ceci est interprété sur la base d'un modèle 

de réseau cristallin contraint. La cinétique de déshydroxylation est une réaction de 

premier ordre et l'enthalpie d'activation  apparente du processus de déshydroxylation 

à l'air est de 377 kJ/mol. Selon Gaines et Vedder (1964), l'étape qui limite le taux de 

réaction doit être la diffusion des molécules d'eau dans la structure déshydroxylée. 

Des mesures gravimétriques sur des micro-particules à température constante et 
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sous vide (Kodama et Brydon, 1968) ont donné des résultats en accord avec un 

modèle de diffusion des molécules d'eau à deux dimensions et une énergie 

d'activation de 225 kJ/mol. D'après Brett et al. (1970), leurs résultats sont similaires à 

ceux qui ont été signalés pour la serpentine (Brindley et al., 1967a), la kaolinite 

(Brindley et al., 1967b) et la crocidolite (Clark et Freeman, 1967). Les études 

infrarouges de Vedder et Wilkins (1969) et de Rouxhet (1970) sur la 

déshydroxylation et réhydroxylation, mais aussi sur la deutération de plusieurs micas 

à températures suffisamment basses pour éviter les problèmes résultant des 

changements texturaux, principalement autour de 600°C, ont apporté 

considérablement à la connaissance fondamentale des processus invoqués. La 

déshydroxylation et l'échange OH-OD apparaissent être un processus de diffusion 

contrôlé prenant naissance sur les faces normales à (001). Pour la muscovite, les 

vitesses de ces processus sont du même ordre avec une énergie d'activation de 196 

kJ/mol. Evidemment, ces processus dépendent de la migration d'espèces chimiques 

semblables ou très proches, et le facteur limitant apparaît être le déplacement du 

complexe H2O ou OH-. Cependant, Rouxhet (1970) continue de dire que "ceci ne 

requière pas de transfert d'oxygène et que le proton pourrait très bien se déplacer 

d'un oxygène à l'autre, entre deux étapes lentes qui se produisent au même endroit 

dans le cristal". Le processus de déshydroxylation n'est peut-être pas représenté 

comme une diffusion de molécules d'eau stables formées par une condensation 

définitive de deux hydroxyles. Il est seulement suggéré que la plus longue phase de 

réaction est le déplacement du proton du complexe H2O considéré, quel que soit le 

temps de vie du complexe. Selon Rouxhet, la diffusion prend place parallèlement à la 

direction c* et les protons sont transportés dans des complexes H2O, au moins 

pendant la partie la plus lente de la réaction. Enfin, les résultats de Mazzucato et al. 

(1999) sont en accord avec un modèle de diffusion des molécules d'eau à une 

dimension et l'énergie d'activation apparente sous vide est de 251 kJ/mol. La 

réaction est un processus à trois étapes comprenant : (1) la condensation de deux 

hydroxyles adjacents dans la couche octaédrique pour former la molécule d'eau, (2) 

la diffusion à une dimension de la molécule d'eau au travers des anneaux délimités 

par les six tétraèdres de la couche tétraédrique, et enfin (3) la diffusion de la 

molécule d'eau dans la région interfoliaire pour atteindre la surface du minéral. Les 

données cinétiques confirment que la diffusion à une dimension est l'étape limitante 

de la réaction. La diffusion de la molécule d'eau est gênée par la petite taille de 

l'anneau formé par les six tétraèdres. Avec l'augmentation de température et la 
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rotation des tétraèdres, la symétrie des anneaux à six tétraèdres deviendrait plus 

hexagonale avec une augmentation de taille de la cavité hexagonale. Ceci 

favoriserait le départ de la molécule d'eau via l'espace interfoliaire. La lenteur de la 

réaction montrée par les analyses thermiques peut être interprétée en terme de 

couches déformées dans les structures déshydroxylées. 

 

II.4- La déstabilisation minéralogique de la muscovite par chauffage  
Commentant la variété des résultats trouvés par différents chercheurs, Yoder et 

Eugster (1955) soulignent que les produits obtenus ne sont pas des assemblages à 

l'équilibre. Sur la base du diagramme à l'équilibre, K2O-Al2O3-SiO2, la composition de 

la muscovite anhydre devrait donner leucite+feldspath-K+mullite en dessous de 

1140°C, puis leucite+mullite+liquide de 1140 à 1315°C et leucite+corindon+liquide 

pour une température supérieure à 1315°C. La formation d'une phase type spinelle 

parmi les premiers produits formés est fortement admise par les auteurs suivants 

(Roy, 1949 ; Syndius et Byström, 1953 ; Eberhart, 1963 ; Nicol, 1964 ; Brett et al., 

1970). Cette phase de type spinelle a été appelée γ-Al2O3 mais pourrait bien être 

similaire à la phase de type spinelle contenant de la silice comme celle développée à 

partir de la kaolinite (Brindley et Lemaître, 1987). Eberhart a observé le 

développement topotactique de la phase spinelle avec (111)sp parallèle à (001) de la 

muscovite et (110)sp parallèle à (010) de la muscovite. En utilisant de très minces 

lamelles de muscovite et un microscope électronique à transmission de 100 kV, de 

très petits cristaux de spinelle uniformément orientés ont pu être observés 

directement. Les mesures de paramètres du réseau cristallin ont montré que la 

composition de la phase spinelle variait entre γ-Al2O3 et MgAl2O4 selon la 

composition chimique du mica initial. Nicol a confirmé le comportement topotactique. 

Le corindon a aussi été signalé par de nombreux auteurs. Brindley et Maroney 

(1960) ont trouvé que le paramètre du réseau cristallin du corindon formé était de 

0.7% plus grand que le corindon pur : cela suggère de possibles substitutions des 

ions Al par Fe3+. La présence de mullite a été notée par Syndius et Bystrom (1953), 

Eberhart (1963), Nicol (1964), la leucite par Eberhart, la sanidine par Yoder et 

Eugster (1955) et la kalsilite (KAlSiO4), également formée topotactiquement, par 

Nicol (1964).  

Les produits sont principalement ceux attendus à partir des diagrammes de phase, 

mais la quantité et les associations diffèrent, probablement à cause de la 

composition chimique des micas analysés et des traitements thermiques employés. 
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La phase de type spinelle est métastable et sa formation topotactique suggère un 

stade transitoire. 

 

 

III. Evolution minéralogique et chimique de la muscovite chauffée  
 
III.1- Résultats DRX 

Les résultats obtenus sur poudre par diffraction des rayons X (voir Chap. B.III, §II.1) 

montrent que la muscovite disparaît dès 5 minutes de chauffage à 1175°C. 

Cependant, aucune autre phase attribuable à la déstabilisation de la muscovite 

n'apparaît avec l'augmentation de la durée de chauffage. Ce manque d'information 

est probablement lié à la très faible fraction volumique que représente les produits 

néoformés par rapport à la quantité 

de quartz et de feldspaths. Pour 

pallier ce problème, des 

muscovites prélevées par micro-

carottage (voir Chap. B.II, § III.6) 

dans les préparations réalisées 

après chauffage à 1175°C pendant 

5 minutes, 40 minutes et 24 heures 

sont analysées par diffraction des 

rayons X dans une chambre de 

Gandolfi. Les résultats sont 

présentés sur la figure B.23. Après 

5 minutes de chauffage, aucune 

raie correspondant à la muscovite 

n'a pu être identifiée ce qui 

confirme que ce minéral est bien 

totalement déstabilisé. Les seules 

raies présentes sont celles de 

feldspaths et de quartz (film non 

présenté). Après 40 minutes de 

chauffage, l'indexation des raies 

(figure B.23A) révèle la présence de quartz (Q) et de spinelle (S). Après 24 heures 

de chauffage, un premier film (figure B.23B) indique la présence de quartz, de 

A 

B 

S

C 

Figure B.23 : Films obtenus avec une chambre de
Gandolfi sur des muscovites déstabilisées et micro-
carottées après chauffage à 1175°C pendant A) 40 mn
: quartz et spinelle, B) et C) 24 heures (B- quartz,
corindon, mullite et C- spinelle, corindon, mullite). 
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corindon et probablement de mullite. Un deuxième film (figure B.23C) confirme la 

présence de mullite (M), de corindon (C) et de spinelle (S). Le quartz n'y apparaît 

plus.  

Le quartz (et les feldspaths observés après 5 minutes de chauffage) ne doivent pas 

être nécessairement reliés à la déstabilisation de la muscovite. En effet, les études 

portant sur la déstabilisation de la matrice quartzo-feldspathique (Chap. B.III) 

montrent qu'une grande quantité de quartz est encore présente même après 24 

heures de chauffage. De plus, 

l'observation au microscope 

pétrographique (figure B.24) 

du micro-carottage dans 

lequel la présence de quartz 

a été mise en évidence après 

24 heures de chauffage 

montre que la préparation se 

présente sous la forme d'un 

triangle avec une base de 80 

µm et une hauteur de 100 µm 

au sein de laquelle la 

muscovite ne fait que 40 µm 

d'épaisseur. Le reste de la préparation est constitué de verre et de quartz. Par 

conséquent, la signature du quartz dans ces résultats visant à caractériser la 

déstabilisation de la muscovite peut être attribuée à l'analyse des phases 

environnantes. 

80µm

100µm 
capillaire

verre 

quartz 

muscovite 

Figure B.24 : Observation au microscope pétrographique
(LPNA) du micro-carottage effectué après 24 heures de
chauffage à 1175°C. 

En conclusion, un chauffage de 5 minutes à 1175°C est suffisant pour provoquer la 

destruction de la muscovite. Mais, les données obtenues ne permettent pas de 

caractériser les produits néoformés mal cristallisés ou amorphes. La phase spinelle 

est présente après 40 minutes de chauffage et elle est associée au corindon et à la 

mullite après 24 heures de chauffage.  

 

III.2- Observations en Microscopie Electronique à Balayage  
L'évolution minéralogique de la muscovite déstabilisée en fonction de la durée de 

chauffage est détaillée dans ce paragraphe. Les observations sont effectuées dans 

des coupes parallèles (ou proches) au plan (001) dites "coupes basales" et dans des 
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coupes parallèles (ou proches) aux plans (110), (010) et (1-10) dites "coupes 

latérales".  

 
III.2-1 : Coupes latérales 

III.2-1-1 : après 5 et 10 minutes à 1175°C 

Après 5 minutes de chauffage à 1175°C, les premiers stades de déstabilisation de la 

muscovite se caractérisent par le développement d'un grand nombre de minéraux 

sous forme de petits filons clairs plus ou moins continus, mal individualisés et très 

rapprochés les uns des autres au sein d'une matrice sombre (voir flèche sur la figure 

B.25A : agrandissement de la muscovite déstabilisée après 5 minutes de la figure 

B.45). Ils présentent tous la même orientation et sont disposés parallèlement à 

l'allongement de la muscovite déstabilisée. Leur épaisseur est très inférieure au 

micron (de l'ordre de 100 nm). Ces fines baguettes semblent s'écarter au voisinage 

des bulles. Deux baguettes plus courtes sont orientées à 80° par rapport à 

l'allongement du minéral (non visible sur la figure B.25A). La déstabilisation de la 

muscovite ne semble guère avoir évolué entre 5 et 10 minutes de chauffage (figure 

B.25B) et les observations restent similaires à celles effectuées après 5 minutes. 

A

10µm 

B

10µm

Figure B.25 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée en coupe latérale après chauffage à
1175°C pendant A) 5 minutes et B) 10 minutes. Images obtenues par microscopie électronique à
balayage en électrons rétrodiffusés. 

 

III.2-1-2 : après 40 minutes à 1175°C 

Les petits filons clairs commencent à s'individualiser et certains se présentent sous 

forme de fines baguettes claires (voir flèche sur la figure B.26) baignant dans une 
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matrice sombre. Dans une très grande 

majorité des cas, ces minéraux 

("filonnets" et fines baguettes) sont 

parallèles entre eux et ils sont disposés 

dans la direction d'allongement du 

minéral-hôte. Par contre, ces minéraux 

s'écartent au contact des bulles 

elliptiques. Cependant, quelques fines 

baguettes montrent une orientation 

différente qui ne semble pas imputable à 

la présence de bulles. Les angles 

mesurés entre ces petites baguettes et la 

direction d'allongement de la muscovite 

déstabilisée donnent les valeurs 

approximatives suivantes : 60° et 130°. 

Les baguettes les mieux formées et orientées parallèlement à l'allongement du 

minéral-hôte font approximativement 5 µm de long pour 0.2 µm de large alors que les 

petites baguettes désorientées ne mesurent que 1.8 µm de longueur en moyenne 

pour une largeur de 0.2 µm. 

15µm

Figure B.26 : Minéralogie de la muscovite
déstabilisée en coupe latérale après chauffage
à 1175°C pendant 40 minutes (Image M.E.B.
en électrons rétrodiffusés). 

 

III.2-1-3 : après 3 heures à 1175°C 

B

3µm 

A 

15µm

Figure B.27 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée en coupe latérale après chauffage à
1175°C pendant 3 heures. A) baguettes bien individualisées et zones diffuses comprenant de
très fines baguettes mal individualisées. B) Grandissement de la zone encadrée sur la photo A
montrant les amas de fines baguettes entre lesquels des minéraux losangiques sont discernables
(Images M.E.B. obtenues en électrons rétrodiffusés).
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Après 3 heures de chauffage (figure B.27A : agrandissement de la muscovite 

déstabilisée de la figure B.45), la muscovite déstabilisée présente une quantité 

importante de baguettes claires bien individualisées par rapport aux expériences 

faites à 40 minutes. En moyenne, leur longueur est de 6 µm pour une largeur de 0.3 

µm. Elles sont toujours parallèles entre elles et disposées dans la direction de 

l'allongement de la muscovite déstabilisée, à l'exception des baguettes qui 

contournent les bulles. Un très faible nombre de baguettes plus courtes est toujours 

disposé à environ 60° et 120° de la direction de l'allongement du minéral (non visible 

sur la figure B.27A). En moyenne, leur longueur est de 2.75 µm pour une largeur de 

0.3 µm. Des zones blanchâtres et diffuses s'intercalent entre les baguettes bien 

individualisées et sont disposées parallèlement à ces dernières. A plus fort 

grandissement (figure B.27B), elles correspondent à des amas locaux de baguettes 

très fines et mal individualisées. Leur taille n'est pas mesurable. Ces zones diffuses 

correspondent aux taches blanches observées sur la figure B.25. Des petits 

minéraux clairs et losangiques se situent au cœur de ces amas. Le minéral 

losangique mesuré (voir flèche figure B.27B) aurait une diagonale de 0.7 µm et un 

côté de 0.45 µm.  

 

III.2-1-4 : après 24 heures à 1175°C 

18µm

B 

A 

86µm 

C

cristal trapu 
creux 

liquide 

5µm 

Figure B.28 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée en coupe latérale après chauffage à 1175°C
pendant 24 heures. A) baguettes bien individualisées et zones blanches. B) Grandissement de la
zone encadrée sur la photo A montrant les amas de très fines baguettes mal individualisées. C)
Grandissement montrant les petits minéraux trapus au sein des amas de baguettes mal
individualisées et la fraction liquide (images M.E.B. obtenues en électrons rétrodiffusés). 
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Après 24 heures de chauffage, la muscovite déstabilisée présente des baguettes 

claires très bien individualisées. Leur longueur moyenne est de 12 µm pour une 

largeur approximativement de 1 µm. Ces baguettes sont toujours disposées dans la 

direction de l'allongement du minéral-hôte sauf au voisinage des bulles où elles les 

contournent. Comme précédemment, un petit nombre de baguettes plus courtes 

montre des orientations différentes qui peuvent être attribuées à la proximité des 

bulles. Les mesures effectuées sur une section de muscovite exempte de bulles 

donnent la gamme d'angles suivants 60-68°, 110-115° et une valeur à 95° par 

rapport à la direction générale de l'allongement du minéral-hôte. Ces baguettes ont 

aussi une longueur plus réduite de 6 µm en moyenne pour une largeur moyenne de 

0.8 µm. Des zones blanches apparaissent également entre les baguettes. Un 

agrandissement de ces parties montre qu'elles correspondent encore à des amas de 

petites baguettes très fines et mal individualisées (figure B.28B) au sein desquels 

des petits cristaux trapus, rectangulaires à losangiques (figure B.28C) sont visibles. 

Certains de ces cristaux semblent creux. Leur longueur moyenne est de 1 µm pour 

une largeur moyenne de 0.6 µm. La phase liquide de couleur grise apparaît 

nettement après 24 heures de chauffage et elle se situe entre les baguettes lorsque 

les amas de fines baguettes mal individualisées sont absents. 

 

III.2-1-5 : après 68 heures à 1175°C 

B

10µm

A 

120µm 

Figure B.29 : Minéralogie de la muscovite
déstabilisée en coupe latérale après
chauffage à 1175°C pendant 68 heures. A)
Vue d'ensemble. B) Grandissement de la
zone encadrée de la photo A montrant des
baguettes bien individualisées au sein du
liquide silicaté (Images M.E.B. en électrons
rétrodiffusés). 
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Après 68 heures, les baguettes sont bien individualisées, toujours parallèles entre 

elles dans les muscovites déstabilisées et disposées dans la direction de 

l'allongement du minéral-hôte (figure B.29A: agrandissement de la muscovite 

déstabilisée de la figure B.45). Elles perdent leur orientation préférentielle au 

voisinage des bulles pour les contourner. Un très faible nombre de baguettes plus 

courtes est disposé à 68° et 110° de la direction de l'allongement du minéral-hôte 

(non visible sur la figure B.29A). Les baguettes bien individualisées sont entourées 

d'une phase liquide importante dans laquelle les amas de fines baguettes mal 

individualisées et les minéraux trapus précédemment observés semblent absents 

(figure B.29B). Leur longueur moyenne est de 10 µm pour une largeur moyenne de 

0.5 µm.  

 

III.2-1-6 : conclusions sur les coupes latérales 

Les caractéristiques générales de la muscovite déstabilisée observée en coupe 

latérale sont résumées dans les points suivants. 

Dès les premières minutes de chauffage, la muscovite déstabilisée est constituée de 

petits filons clairs diffus au sein d'une matrice plus sombre. Puis, des baguettes bien 

individualisées se développent progressivement au milieu de ces minéraux diffus. 

Après 3 heures, les baguettes bien individualisées cohabitent avec des amas 

allongés de fines baguettes diffuses. Ce phénomène est toujours présent après 24 

heures et le liquide silicaté apparaît très nettement. Après 68 heures de chauffage, 

seules les baguettes bien individualisées sont présentes au sein de la phase liquide. 

Le tableau B.6 indique l'augmentation de la taille des baguettes bien individualisées 

en fonction de la durée de chauffage. Ces différentes observations montrent la 

résorption de nombreuses baguettes de petite taille au profit d'un nombre réduit de 

baguettes plus grosses et bien individualisées au sein de la phase liquide. Ceci 

suggère un phénomène de mûrissement d'Ostwald (Ostwald, 1901 ; Cabane, 2001) 

avec l'augmentation de la durée de chauffage. Les baguettes bien individualisées 

sont de nature silico-alumineuse (analyse EDS). Compte tenu de leur très petite 

taille, la nature chimique des fines baguettes localisées au sein des amas n'a pu être 

déterminée par analyse EDS.  

Des petits minéraux rectangulaires sont également présents au sein des amas de 

fines baguettes après 3 et 24 heures de chauffage. Ils sont de nature silico-

alumineuse (analyse EDS). Ils n'ont pas été observés après 68 heures. La forme 

creuse de certains de ces petits minéraux pourrait témoigner d'une cristallisation 
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rapide. Cette dernière a pu être provoquée par une sursaturation locale favorisée par 

la dissolution des petites baguettes au profit de la croissance des plus grosses 

baguettes (com. pers., F. Faure). Ces petits minéraux rectangulaires pourraient aussi 

correspondre à des coupes transversales de baguettes. 

 

Quelle que soit la durée de chauffage, la quasi-totalité des baguettes sont parallèles 

entre elles et disposées dans la direction de l'allongement du minéral-hôte. Cette 

disposition rappelle l'emplacement du clivage de l'ancienne muscovite. Après 40 

minutes de chauffage, les baguettes changent de direction au voisinage des bulles 

pour les contourner. Cette capacité de mouvement est très probablement à mettre en 

relation avec une proportion de liquide silicaté de plus en plus importante.  

La présence des baguettes plus courtes et inclinées par rapport à la direction 

d'allongement de la muscovite déstabilisée n'est pas expliquée. Cette observation 

pourrait être due à une coupe qui n'est pas strictement parallèle aux faces latérales. 

 
Tableau B.6 : Evolution de la longueur et de la largeur (µm) des minéraux néoformés dans les 

coupes latérales de muscovite déstabilisée avec l'augmentation de la durée de chauffage 
Dimensions moyennes (µm) 5 mn 40 mn 3h 24h 68h 

Largeur 0.1 0.2 0.3 1 0.5 Baguettes disposées dans la direction de 
l’allongement du minéral-hôte Longueur  5 6 12 10 

Largeur   0.45 0.6  Petits minéraux rectangulaires ou 
losangiques Longueur   0.45 1  

Largeur  0.2 0.3 0.8  Baguettes inclinées par rapport à la 
direction de l’allongement du minéral-hôte. Longueur  1.8 2.75 6  

 
 

III.2-2 : Coupes basales  
Ces coupes ont été peu observées compte tenu de leur petit nombre par rapport aux 

coupes latérales. Cette constatation est probablement due au mode de compaction 

utilisé (Chap. B.II, §II.2). En effet, les minéraux en plaquettes, comme les micas, vont 

très certainement s'orienter préférentiellement selon leur face basale (001) dans le 

cylindre de poudre compacté. Les lames minces étant effectuées dans la longueur 

du cylindre cuit, elles révèlent majoritairement des coupes latérales.  

 

III.2-2-1 : après 5 et 40 minutes à 1175°C 

Les néo-cristallisations dans la muscovite déstabilisée en coupe basale sont très peu 

visibles dans les expériences de courtes durées de chauffage à 1175°C (figure 

B.30A et B). Seuls quelques minéraux allongés peuvent être distingués au sein d'une 
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matrice sombre. Ils ne semblent pas posséder d'orientation préférentielle. Certaines 

zones ne contiennent aucun minéral.  

B

4µm 

A 

5µm 

Figure B.30 : Images M.E.B. obtenues en électrons rétrodiffusés montrant l'évolution
minéralogique de la muscovite déstabilisée en coupe basale après chauffage à 1175°C pendant
A) 5 minutes (agrandissement de la figure B.47), B) 40 minutes (agrandissement de la figure
B.47).

 

III.2-2-2 : après 3 heures à 1175°C 

100µm 

1

2

3 

A 

5µm 

C

Figure B.31 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée en coupe basale après chauffage à 1175°C
pendant 3 heures A) Vue d'ensemble. B) Grandissement de la zone 2 (photo A) montrant les amas
de baguettes orientées aléatoirement. C) Grandissement de la zone 3 (photo A) montrant des
minéraux allongés, ramifiés et parallèles entre eux (Images M.E.B. en électrons rétrodiffusés). 

B

10µm
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La déstabilisation minéralogique de la muscovite après 3 heures de chauffage diffère 

selon les zones observées (figure B.31). Trois zones peuvent être définies. La zone 

1, sans bulles, est constituée d'une phase amorphe exempte de toute cristallisation 

(figure B.31A). La zone 2 entourée de bulles montre très nettement des amas de 

baguettes orientées aléatoirement. Leur longueur moyenne est de 3 µm pour une 

largeur moyenne de 0.25 µm (figure B.31B). Dans la zone 3, également dépourvue 

de bulles, des minéraux allongés et parallèles entre eux sont difficilement 

observables. Certaines baguettes semblent ramifiées. Des minéraux trapus seraient 

aussi présents mais ils se distinguent très mal (figure B.31C). 

 

III.2-2-3 : après 24 heures à 1175°C 

50µm 

A 

Figure B.32 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée à bulles en coupe basale après chauffage
à 1175°C pendant 24 heures. A) Vue d'ensemble montrant la cristallisation hétérogène. B)
Grandissement au niveau des zones les mieux cristallisées montrant les baguettes simples (2) et
les baguettes ramifiées (1) orientées dans la même direction. C) Grandissement au niveau des
zones les moins cristallisées montrant des baguettes simples, au sein d'amas plus diffus, qui
s'orientent selon deux directions à 120° l'une de l'autre (Images M.E.B. en électrons rétrodiffusés). 

120
2

1

C

15µm 

2 

1

B 

15µm 

 

Après 24 heures de chauffage, des sections basales à bulles et sans bulles 

coexistent. Dans les sections basales à bulles, certaines zones sont plus foncées 

que d’autres (figure B.32A).  
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Les zones foncées observées à un plus fort grandissement (figure B.32B) 

correspondent à une forte densité de cristaux qui semblent être orientés dans une 

direction privilégiée. La grande majorité de ces cristaux est constituée de baguettes 

ramifiées (1) et quelques cristaux sont des baguettes simples bien individualisées 

(2). La longueur moyenne des baguettes simples est de 6 µm et leur largeur 

moyenne de 0.7 µm.  

Un agrandissement dans les zones plus claires (figure B.32C) montre des baguettes 

au sein d'une matrice diffuse et blanchâtre (amas de très fines baguettes mal 

individualisées ?). Ces baguettes ont approximativement une longueur de 5 µm pour 

0.25 µm de large. Ces baguettes présentent deux orientations principales avec un 

angle moyen de 120° entre elles.  

3

119°

1

2
118°

122°

B

9µm 

A 

86µm

Figure B.33 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée sans bulles en coupe basale après
chauffage à 1175°C pendant 24 heures. A) Vue d'ensemble d'une coupe basale hexagonale
quasi-parfaite. B) Grandissement au centre de la section basale montrant les fines baguettes qui
constituent un réseau formé de trois directions principales. Ces directions sont parallèles aux
trois faces de l'ex-muscovite (Images M.E.B. obtenues en électrons rétrodiffusés). 

 

La figure B.33A montre une section basale sans bulles, hexagonale quasi-parfaite. 

En périphérie, la densité de minéraux est plus importante mais les cristaux sont 

moins bien organisés qu'au centre du minéral-hôte. Des grosses baguettes de 25 µm 

de long pour 3 µm de large en moyenne apparaissent aussi en périphérie et 

présentent trois orientations privilégiées. Un agrandissement des zones situées au 

centre de la section (figure B.33B) montre des fines baguettes qui forment un réseau 

à trois directions. Un angle de l'ordre de 120° est mesuré entre les directions 1-2 et 

2-3. En moyenne, la longueur des baguettes est de 6 µm pour une largeur de 0.5 
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µm. Les grosses baguettes présentent globalement les mêmes orientations que les 

fines baguettes. Ces 3 directions privilégiées sont parallèles aux faces qui délimitent 

l'ex-muscovite. 

 

III.2-2-4 : après 68 heures à 1175°C 

Comme précédemment, des sections basales à bulles et sans bulles coexistent 

encore après 68 heures de chauffage.  

Dans les sections basales à bulles (figure B.47), les zones externes dépourvues de 

bulles (figure B.34A) sont mieux cristallisées que les zones internes où les bulles 

s'accumulent. Les minéraux sont toujours sous forme de baguettes  au sein d'une 

matrice liquide et ne semblent pas avoir d'orientation privilégiée. Leur longueur 

moyenne est de 7 µm pour une largeur moyenne de 0.7 µm. Un agrandissement des 

zones internes montre de nombreuses baguettes beaucoup plus fines et mal 

individualisées (figure B.34B). Elles forment un assemblage diffus qui ne semble pas 

montrer de direction privilégiée. Leur extrême finesse ne permet pas de les mesurer. 

Une bulle (voir flèche) montre, à sa surface, un bourgeonnement de baguettes en 

position radiaire comme si cette dernière avait été le site de germination de 

baguettes. Une telle germination hétérogène de cristaux sur des bulles de gaz a été 

étudiée expérimentalement par Davis et Lhinger, 1998. 

 

23µm

A B

23µm

Figure B.34 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée à bulles en coupe basale après 68
heures de chauffage à 1175°C. A) Agrandissement de la photo de la figure 42 au niveau des
zones externes montrant des baguettes bien cristallisées. B) Agrandissement des zones internes
montrant des baguettes beaucoup plus fines et mal individualisées. Dans les deux zones, les
baguettes n'ont pas d'orientation préférentielle (Images M.E.B. obtenues en électrons
rétrodiffusés). 

-227- 



_____________________________Déstabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.IV 

 

La figure B.35A montre une section basale sans bulles où 4 des 6 faces de la forme 

hexagonale sont sub-exprimées. Cette section présente une cristallisation plus 

homogène d'où se détachent quelques baguettes beaucoup plus grosses (14 µm de 

long pour 1.5 µm de large en moyenne) avec une direction privilégiée. Un 

agrandissement au niveau des zones plus claires au cœur de la section basale 

(figure B.35B) montre des baguettes plus fines mais bien individualisées qui forment 

un réseau constitué par 3 directions principales. Ces directions font un angle proche 

de 120° entre elles. Ces 3 directions sont parallèles aux faces qui constituent 

l'ancienne muscovite. Aucune de ces directions ne correspond à la direction des plus 

grosses baguettes. Les fines baguettes ont une longueur de 10 µm pour une largeur 

moyenne de 0.7 µm. Des baguettes ramifiées sont toujours présentes au sein de la 

coupe basale.  

A 

75µm 

123° 116°

117°
3

2

1

B

25µm 

Figure B.35 : Minéralogie de la muscovite déstabilisée sans bulles en coupe basale après 68
heures de chauffage à 1175°C. A) Vue d'ensemble de la section basale où 4 faces de la forme
hexagonales sont sub-exprimées. B) Grandissement de la zone encadrée de la photo A
montrant le réseau principal à 3 directions que forment les baguettes plus fines (Images M.E.B.
obtenues en électrons rétrodiffusés). 

 

III.2-2-5 : conclusions sur les coupes basales 

Les minéraux néoformés dans les coupes basales sont également sous forme de 

baguettes silico-alumineuses (analyse EDS). Leur formation s'observe difficilement et 

ce n'est qu'après 3 heures de chauffage qu'elles apparaissent plus nettement. Leur 

taille augmente avec la durée de chauffage (tableau B.7). Comme dans les coupes 

latérales, les coupes basales présentent des baguettes de grande taille au sein de 

zones plus claires où les baguettes sont de petite taille et mal individualisées. Les 
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baguettes ramifiées observées après 3 heures de chauffage existent encore après 

68 heures mais leur morphologie n'est pas expliquée. 

Initialement, les baguettes ne semblent présenter aucune orientation. La 

comparaison des coupes basales avec et sans bulles pour une même durée de 

chauffage (24 et 68 heures) indique que les baguettes présentent une organisation 

plus avancée dans les coupes basales sans bulles. Ceci suggèrerait que la présence 

de bulles perturbe l'orientation finale des baguettes. L'organisation finale 

s'initialiserait au sein des amas de fines baguettes mal individualisées. Pendant leur 

croissance, les baguettes s'agencent progressivement selon 3 directions à 120° l'une 

de l'autre avec l'augmentation de la durée de chauffage. Ces directions sont 

parallèles aux faces du minéral-hôte et rappellent les 3 directions a équivalentes du 

feuillet de la muscovite originelle. Ces différents points tendraient à prouver que 

l'organisation héritée du minéral-parent existe à l'échelle locale dès 5 minutes de 

chauffage et qu'elle est conservée après 68 heures de chauffage. Syndius et 

Byström (1953) avaient déjà observé un arrangement similaire d'aiguilles de mullite 

dans une muscovite chauffée à 1200°C pendant 6 heures. 
 

Tableau B.7 : Evolution de la longueur et de la largeur des baguettes dans les coupes 
basales de muscovite déstabilisée en fonction de la durée de chauffage 

Dimensions moyennes (µm) 3h 24h 68h 
Coupes basales à bulles 

Largeur 0.25 0.7 0.7 Grosses baguettes Longueur 3 6 7 
Largeur  0.25  Fines baguettes Longueur  5  

Coupe basale sans bulles 
Largeur  3 1.5 Grosses baguettes Longueur  25 14 
Largeur  0.5 0.7 Fines baguettes Longueur  6 10 

 

III.2-3 : Conclusions  
La déstabilisation de la muscovite chauffée à 1175°C se traduit par le 

développement de baguettes silico-alumineuses. Ces dernières évoluent par 

mûrissement textural au sein d'une matrice liquide qui apparaît nettement après 24 

heures de chauffage. L'orientation des baguettes est contrôlée par la cristallographie 

de l'ancienne muscovite. En effet, l'orientation des baguettes dans les sections 

latérales est parallèle au plan de clivage tandis que leurs directions dans les sections 

basales correspondent aux 3 axes a de l'ex-muscovite. Le développement des 

baguettes le long de ces directions préférentielles peut être expliqué par la 

croissance topotactique des minéraux néoformés, phénomène déjà observé par 
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Eberhart (1963) et Nicol (1964) lors de la déstabilisation de la muscovite chauffée 

(Chap. B.IV, §II.4).  

 
 
III.3- Observations en Microscopie Electronique en Transmission 
La diffraction des rayons X effectuée sur la muscovite micro-carottée (Chap. B.IV, § 

III.1) a fourni une information structurale moyennée car elle est obtenue à l’échelle 

globale de l’échantillon. Le MEB, quant à lui, a renseigné sur la morphologie des 

minéraux néoformés dans la muscovite déstabilisée. Le MET, par contre, permet à la 

fois d’associer une imagerie à très fort grandissement à une information structurale 

locale. Ainsi, la nature minéralogique des différents cristaux observés a pu être 

déterminée par l’indexation des clichés de diffraction électronique. Pour ce faire, les 

paramètres de maille des différentes phases détectées par DRX (spinelle, mullite, 

corindon) ont été testés pour indexer les différents clichés. Lorsque les distances 

inter-réticulaires théoriques et mesurées sur le cliché étaient compatibles, l’angle 

entre deux directions du réseau réciproque du cliché de diffraction était comparé à 

l’angle théorique calculé par le logiciel AngleTem (Grenier, 1992). De plus, une 

simulation du cliché de diffraction a été systématiquement effectuée à partir du 

logiciel Micro 1 (Morniroli et Lovergne, 1990) et comparée au cliché expérimental. 

Compte tenu de la complexité de la préparation des échantillons pour le MET, seules 

les muscovite déstabilisée issues de trois durées de chauffage, 5 minutes, 40 

minutes et 24 heures ont été étudiées.  

 
III.3-1 : après 5 minutes à 1175°C 

La vue générale de la zone étudiée (figure B.36) montre, comme au MEB, que la 

muscovite déstabilisée après 5 minutes de chauffage à 1175°C renferme de 

nombreuses baguettes bien 

individualisées au sein d’une 

phase amorphe. La majorité des 

baguettes sont parallèles entre 

elles selon une direction 

privilégiée. Quelques baguettes 

sont disposées à 115° de cette 

direction particulière. Certaines 

baguettes disposées à 115° l’une 

de l’autre semblent accolées. 
Figure B.36 : Photo M.E.T. en champ clair montrant la
déstabilisation de la muscovite après 5 minutes de
chauffage à 1175°C. 

2
1 

115° 

100 nm
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Il est important de noter que les deux réseaux de baguettes diffractent en même 

temps. Cela signifie que l’ensemble des baguettes a la même orientation 

cristallographique.  

La baguette notée 1 sur la vue 

générale est représentée à un 

plus fort grandissement sur la 

figure B.37. Elle mesure 60 nm de 

long (mais sa longueur a très 

probablement été rognée lors de 

l’amincissement) et 12 nm de 

large. Sa composition chimique 

obtenue par analyse EDS (insert 

A, figure B.37) montre qu’il s’agit 

d’une phase silico-alumineuse 

riche en aluminium. Bien que sa 

composition chimique semble plus 

proche de celle d’une mullite ou 

d’un corindon, le cliché de 

diffraction n'a pu être indexé qu'en 

spinelle. En effet, aucune distance inter-réticulaire de mullite ne pouvait correspondre 

aux distances mesurées sur le cliché de diffraction. En ce qui concerne le corindon, 

les distances théoriques et mesurées étaient compatibles mais les angles entre les 

directions réciproques théoriques et expérimentales ne l’étaient pas. En revanche, 

l’indexation à partir d’une structure type spinelle montre à la fois une bonne 

adéquation entre les distances inter-réticulaires mesurées et théoriques et les angles 

expérimentaux et théoriques. De plus, l’extinction systématique des taches (00l) 

lorsque l=2n+1 et (hk0) lorsque h et k=2n+1 en axe de zone [1-10] est un argument 

supplémentaire en faveur d’une structure type spinelle, donc cubique.  

A

Si

Al 

O

d(hkl) (Å) mes. d(hkl) (Å) théorique 
2.73  2.86 
3.79  4.04 
4.46  4.66 

[001]* 

[110]* 

20 nm

Figure B.37 : Photo M.E.T. en champ clair de la
baguette (1) observée sur la figure B.36 : oxyde silico-
alumineux (A) avec une structure spinelle (1175°C
pendant 5 minutes) 

Une troisième phase, en plus des baguettes de spinelle et de la phase amorphe, 

peut être distinguée sur la vue générale (figure B.36, flèche 2). Elle présente peu de 

variation de contraste par rapport à la phase amorphe car ses plans ne sont pas 

sous Bragg : aucun plan du réseau cristallin de ce minéral n’étant parallèle au 

faisceau d’électrons, il n'y a pas de contraste de diffraction. Cette constatation 

démontre que ce deuxième minéral n’a pas la même orientation cristallographique 

que les baguettes de spinelle. La figure B.38A montre ce deuxième minéral observé 
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à un plus fort grandissement. Il présente une forme sub-triangulaire de côtés a=177 

nm, b=138 nm et c=146 nm (figure B.38B). Sa composition chimique est globalement 

similaire aux baguettes de spinelle (figure B.38C). Cependant, il est impossible 

d'indexer ce minéral avec une structure type spinelle. En effet, bien que les distances 

inter-réticulaires mesurées et théoriques du spinelle semblent coïncider, les 

indexations déterminées par ces plans {(100), (010) et (110)} sont interdites par la 

symétrie du minéral (facteur de structure). L'aspect dynamique de la diffraction 

électronique permet, dans certains cas, des phénomènes de diffractions multiples qui 

autorisent l'apparition de taches interdites sur le cliché de diffraction. Cependant, 

pour ce minéral triangulaire, les phénomènes de diffractions multiples ne permettent 

pas, par combinaison des taches autorisées, de faire apparaître les trois taches 

interdites nécessaires pour indexer ce cliché en spinelle. Les distances inter-

réticulaires mesurées sont également beaucoup trop éloignées des distances 

théoriques du corindon. En revanche, les distances inter-réticulaires et les angles 

mesurés sont compatibles avec une indexation en mullite. Ce résultat est confirmé 

par l'étude du cliché de diffraction en axe de zone [001]. En effet, l'observation des 

rangées réciproques [100]* et [010]* révèle la présence de taches de diffraction de 

faible intensité. Une tache sur deux apparaît atténuée. Ces taches correspondent à 

des taches interdites qui ont été rallumées par le phénomène de diffraction multiple. 

Or, les propriétés cristallographiques de la mullite induisent l'extinction des taches 

(h00) et (0k0) lorsque h et k=2n+1. Par contre, les (hk0) sont toujours exprimées et 

permettent, par combinaison linéaire, de "rallumer" les taches interdites. La forme 

globalement triangulaire de la mullite peut être également considérée comme un 

agglomérat de cristallites carrés de côté a'=36 nm ou en passe de devenir carré. 

Cependant, ces cristallites constituent un seul et même cristal car ils diffractent tous 

en même temps. Même les cristallites A et B (figure B.38A) qui montrent des 

différences importantes de contraste de diffraction par rapport à la mullite triangulaire 

pourrait faire partie du minéral triangulaire. En effet, les facettes {110} des différents 

cristallites (A, B et triangulaires) ont exactement les mêmes orientations 

cristallographiques. Les variations de contraste pourraient provenir du fait que les 

cristallites A et B sont plus ou moins recouverts par la phase amorphe.  
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C 

Fe 

Al 

O 
Mg 

Si 

A
B 

A 

(110)

(-110)(-110)

B 
c 

b 
a 20 nm

a'
[010]*

[100]*

Figure B.38 : Photo M.E.T. en champ clair (A) du minéral triangulaire (B) silico-alumineux (C) indexé
en mullite (1175°C pendant 5 minutes). 

 

III.3-2 : après 40 minutes à 1175°C 
La vue générale (figure B.39) 

montre, comme pour les 

expériences à 5 minutes, que la 

muscovite déstabilisée après 40 

minutes de chauffage est 

constituée par des cristaux en 

baguettes et de forme losangique 

disséminés dans une phase 

amorphe. La majeure partie des 

baguettes et des cristaux 

losangiques diffractent 

simultanément ce qui suggère 

que ces différents cristaux ont la 

même orientation 

cristallographique. 

 

Le cristal losangique numéroté (1) sur la figure B.39 est représenté à un plus fort 

grandissement sur la figure B.40. Il s'agit d'un cristal de mullite qui est observé sous 

le même axe de zone [001] que le cristal triangulaire à 5 minutes. Le décrochement 

observé dans la partie supérieure du minéral (flèche) ne correspond pas à une mâcle 

Figure B.39 : Photo M.E.T. en champ clair montrant la
déstabilisation de la muscovite après 40 minutes de
chauffage à 1175°C. 

104° 

145° 

2 

a

68° 

1

200 nm
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comme l'atteste le cliché de diffraction. Les variations de contraste plus ou moins 

concentriques sont interprétées en termes de franges d'égale épaisseur. Ce 

phénomène apparaît lorsque l'épaisseur du cristal n'est pas constante (forme en 

biseau) et que les faces ne sont pas disposées parallèlement au faisceau d'électrons 

incident. Il en résulte une image tridimensionnelle. Les "diagonales" d1 et d2 de ce 

cristal losangique de mullite mesurent respectivement 151 et 165 nm alors que son 

côté a est de 93 nm. Sa composition chimique est également de nature silico-

alumineuse.  

Un deuxième minéral plus gros, carré et de côté a=147 nm est bien visible sur la 

figure B.39 (flèche 2). Cette particule n'est pas indexée mais c'est probablement un 

cristal de mullite. 

20 nm 

O 

Al

Si 

FeNa

Elt % at. 
Si 
Mg 
Al 
Na 
Ca 
Fe 
O 

8.67 
2.55 
28.46 
1.38 
0.14 
0.78 
57.96

a

d1

d2

[100]
*

[010]*

Figure B.40 : Photo M.E.T. en champ clair
montrant le minéral losangique (1) de la
figure B.39 indexé en mullite (1175°C
pendant 40 minutes). 

 

Les baguettes présentent deux orientations majeures. L'angle formé entre ces deux 

directions est de 68°. Deux orientations mineures sont également visibles : 104 et 

145°. Des accolements de baguettes d'orientation différente sont également 

observés comme dans les échantillons après 5 minutes de chauffage. Observées à 

un plus fort grandissement (figure B.41), ces baguettes ont une épaisseur de l'ordre 

de 10 nm. Leur longueur est difficile à déterminer compte tenu de leur parallélisme et 

de la difficulté à discerner les extrémités de chacune d'elles. Leur composition 

chimique est de nature silico-alumineuse riche en aluminium. Ces baguettes n'ont 

pas pu être indexées en corindon (angles entre les directions réciproques et 

théoriques très différents), ni en mullite pour laquelle aucune distance inter-réticulaire 

théorique ne convenait. En revanche, une indexation en structure spinelle est 
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parfaitement adaptée aussi bien au niveau des distances que pour les angles. De 

plus, l'absence des taches interdites (100) est corrélée avec le fait que les (110) sont 

également absentes. En revanche, la (200) également interdite par la structure du 

minéral est "rallumée" par combinaison des (111). Ces observations sont des 

arguments forts qui confortent l'indexation des baguettes en spinelle (axe de zone 

[01-1]). 

Elément % atomique 
Si 
Mg 
Al 
Na 
Fe 
O 

3.14 
2.33 

36.81 
1.44 
1.32 

54.95 100 nm 

d(hkl) (Å) mes. d(hkl) (Å) th 
3.87  4.04 
4.46  4.66 
4.50  4.66 

110°
[1-1-1]* 

[111]*

Figure B.41 : Photo M.E.T. en champ clair montrant les oxydes silico-alumineux en baguette
avec une structure spinelle (1175°C-40 minutes). 

 
III.3-3 : après 24 heures à 1175°C 

 

500 nm

[010]*[101]*

O
Si

Al

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Figure B.42 : Photo M.E.T. en champ clair montrant la déstabilisation de
la muscovite après 24 heures de chauffage à 1175°C. La baguette
(flèche) est de nature silico-alumineuse indexée en mullite.  

 

Les observations M.E.T. après 24 heures de chauffage à 1175°C ont été difficiles à 

obtenir faute d'une préparation suffisamment amincie et/ou de minéraux de petite 
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taille pour pouvoir être étudiés au MET. Cependant, la vue d'ensemble de la figure 

B.42 laisse apparaître un fragment de baguette (voir flèche) probablement rognée 

lors de l'amincissement. La largeur de la baguette est de 160 nm. Sa nature est 

silico-alumineuse et elle est indexée en mullite grâce au cliché de diffraction en axe 

de zone [-101]. 

 

III.3-4 : conclusions  
A l'échelle du MET, le chauffage de la muscovite pendant 5 minutes à 1175°C 

entraîne la formation de minéraux sous forme de baguettes ; ce sont des oxydes 

silico-alumineux avec une structure de type spinelle. Cette phase de type spinelle a 

déjà été décrite comme faisant partie des premiers produits formés dans la 

muscovite chauffée (Roy, 1949 ; Syndius et Byström, 1953 ; Eberhart, 1963 ; Nicol, 

1964 ; Brett et al, 1970) et elle a été particulièrement étudiée lors du traitement 

thermique de la kaolinite (Brindley et Lemaître, 1987). Cette phase est toujours 

présente sous forme de baguettes après 40 minutes de chauffage. Après 24 heures, 

les minéraux en baguette seraient de la mullite. 

Pour Brindley et Lemaître (1987), la phase de type spinelle est métastable et elle se 

transforme en mullite qui serait la phase stable à haute température. Les 

mécanismes de transformation de la phase de type spinelle en mullite au cours du 

traitement thermique de la kaolinite ont fait l'objet de nombreuses études. La phase 

de type spinelle a été appelée mullite cubique par Chakravorty et Ghosh (1991) car 

sa composition chimique serait similaire à celle de la mullite. Selon ces auteurs, la 

kaolinite, en se déstabilisant, forme de la mullite à partir de deux processus distincts : 

(1) par transformation polymorphique de la phase de type spinelle entre 1150 et 

1250°C et (2) par nucléation puis croissance de la mullite dans la phase amorphe 

silico-alumineuse au-dessus de 1250°C. Okada et al. (1991) montrent que les 

différentes réactions qui aboutissent à la "mullitization" (kaolinite → métakaolin → 

phase type spinelle → mullite) libèrent progressivement du SiO2 et les compositions 

des produits évoluent de 2SiO2.Al2O3 (métakaolinite) à 2SiO2.3Al2O3 (mullite). 

Récemment, la cinétique de cristallisation de la mullite orthorhombique a été étudiée 

à partir de gels diphasiques (Campos et al. 2002). Ils observent également que 

l'apparition de la mullite est précédée par la cristallisation d'une phase de type 

spinelle. Puis, cette première phase métastable se dissout dans la matrice silico-

alumineuse avant la formation de la mullite. La mullite orthorhombique cristallise à 

partir de cette solution. Le facteur limitant de cette réaction serait le transport de 
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masse de la silice et de l'alumine. Cependant des études supplémentaires sont 

nécessaires car la nature chimique de la phase de type spinelle est très controversée 

et les mécanismes de transformation ne sont pas clairement établis. 

 

Dans cette étude, la mullite est présente dés 5 minutes de chauffage sous une autre 

forme (triangulaire). Cette forme triangulaire résulterait en fait d'un agglomérat de 

cristaux carrés de mullite de même orientation cristallographique. Après 40 minutes 

de chauffage, la mullite se présente sous forme d'un minéral losangique unique mais 

de plus grande taille. La comparaison des tailles entre le minéral triangulaire (5 mn) 

et le minéral losangique (40 mn) sont tout à fait dans le même ordre de grandeur. 

Selon ces observations, le minéral losangique serait issu de l'accolement de petits 

minéraux carrés. Saratovkin (1959) a décrit des morphologies comparables lors 

d'une étude sur les cristaux dendritiques. En fait, la séquence de cristallisation serait 

la suivante : une sursaturation locale provoquerait la cristallisation rapide du minéral 

dendritique (figure B.38). Puis, un retour à l'équilibre du système entraînerait la 

formation du minéral losangique (figure B.40). Ce dernier résulterait donc d'un 

épisode de mûrissement textural qui permettrait de combler tous les espaces entre 

les différents petits carrés constituant les anciennes dendrites. Un tel mécanisme a 

été mis en évidence expérimentalement pour l'olivine (Faure, 2001).  

 

Il est également important de noter que le corindon n'a pas été observé au MET bien 

que la diffraction des rayons X ait détecté sa présence (Chap. B.IV, § III.1). Cela peut 

éventuellement s'expliquer par un problème d'échantillonnage lié à la technique du 

MET qui ne permet d'observer que des zones très réduites de l'échantillon. 

De même, il a été montré que dans les expériences à 5 et 40 minutes, il y avait de 

nombreuses baguettes, parallèles entre elles et disposées dans un même plan selon 

une direction privilégiée. Cette disposition rappelle celle des baguettes observées au 

MEB (Chap. B.IV, § III.2-1). Cependant, l'échelle d'observation du MET est différente 

de celle du MEB. Les observations MET correspondraient aux zones décrites au 

MEB comme des amas des fines baguettes mal individualisées. Par conséquent, les 

indexations présentées dans ce paragraphe correspondraient à ces phases. La 

nature minéralogique des baguettes de grande taille observées au MEB n'est donc 

pas déterminée.  
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III.4- Evolution chimique de la muscovite chauffée 
Cette partie est consacrée à l'étude des variations chimiques de la muscovite en 

fonction de la durée de chauffage. Les analyses sont effectuées dans différentes 

zones pour une même muscovite mais également dans plusieurs muscovites pour 

une durée de chauffage donnée. 

 

III.4-1 : Problèmes et limites de la méthode analytique utilisée 
Des analyses chimiques quantitatives ont été effectuées à la microsonde 

électronique sur les muscovites avant traitement thermique et sur les muscovites 

déstabilisées (mélange de phase amorphe/liquide et de cristaux). 

 
III.4-1-1 : Muscovite avant chauffage 

Les premiers problèmes rencontrés ont eu lieu lors de l'analyse de la muscovite 

avant chauffage. La série d'analyses effectuée sur la muscovite avant chauffage et 

présentée dans l'annexe 46 montre que seules 6 analyses (en gras dans l'annexe) 

sur 34 sont conformes à une analyse classique de muscovite (Deer et al., 1964), et 

ce, quelles que soient les conditions analytiques utilisées (15 ou 5 nA, en mode 

ponctuel ou défocalisé). La teneur en eau calculée sur les 6 analyses "normales" 

montre que la muscovite avant chauffage possède 4.6 à 5.2% d'eau sous forme de 

groupements hydroxyles. Les 28 analyses "exotiques" ne peuvent pas être 

expliquées par des éléments non dosés (fluor, lithium) car cet artéfact de mesure 

devrait également apparaître dans les 6 analyses "normales". En revanche, la non-

planéité d'une muscovite due à son clivage pourrait expliquer ces résultats. 

Cependant, ces 28 analyses ont tout de même été prises en compte puisque après 

normalisation, les 34 analyses sont comparables. 

 

III.4-1-2 : Muscovite déstabilisée après chauffage 

Toutes les analyses chimiques effectuées sur les muscovites après chauffage sont 

réalisées en mode défocalisé afin de limiter la perte en alcalins (Na, K). Les 

conditions analytiques sont les suivantes : 15kV, 5nA, 5 µm de défocalisation, 

analyse de chaque élément pendant 10 secondes. La microsonde électronique 

utilisée (Chap. B.II, Fig. B.3) analyse un domaine en forme de poire de quelques µm3 

sous la surface même si ce phénomène est atténué par la défocalisation. Les 

analyses chimiques obtenues correspondent donc à une composition moyenne d'un 

volume de plusieurs µm3. De plus, la muscovite déstabilisée présente une 
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augmentation de la taille des plages de liquides et des minéraux néoformés (Chap. 

B.IV, § III.2-1-6) en fonction de la durée de chauffage. Donc, à conditions analytiques 

constantes, les analyses chimiques n'englobent pas les mêmes objets en fonction du 

temps. Les analyses après 5, 10 et 40 minutes de chauffage incluent le liquide 

muscovitique et les minéraux tandis que les analyses réalisées après 3, 24 et 68 

heures de chauffage privilégieraient plutôt le dosage des éléments dans le liquide 

muscovitique. Par conséquent, les analyses effectuées après 5, 10 et 40 minutes 

correspondent à des analyses globales de la muscovite déstabilisée. Cependant, les 

analyses réalisées pour les durées plus longues dans le liquide muscovitique 

peuvent aussi être contaminées par la présence de minéraux n'affleurant pas à la 

surface.  

Enfin, certaines analyses après chauffage présentées dans les annexes 49 à 54 

montrent un défaut de bouclage (mis en gras pour les plus importants) qui ne peut 

pas être imputé à une éventuelle présence d'eau puisque les liquides muscovitiques 

sont considérés comme anhydres (Chap. B.IV, § V). Ces résultats peuvent être 

expliqués par un défaut de matière dans le volume analysé lié à la présence d'une 

bulle sous la surface de la muscovite déstabilisée. 

 

III.4-2 : Evolution temporelle de la composition chimique de la muscovite 
déstabilisée 
 
III.4-2-1 : Muscovite avant chauffage 

Avant chauffage, sept muscovites ont été analysées à la microsonde électronique. 

Les analyses effectuées sur chacune d'elles sont présentées dans l'annexe 47 ainsi 

que la moyenne des oxydes par muscovite et l'écart-type moyen. La représentation 

graphique de ces moyennes avec les barres d'erreur est présentée dans l'annexe 48. 

D'une manière générale, la dispersion des résultats est faible pour des analyses 

effectuées sur une même muscovite sauf pour CaO et MnO car les muscovites ont 

des teneurs faibles voire nulles en ces éléments. La dispersion des résultats apparaît 

aussi plus faible lorsqu'il y a eu peu de mesures (ex. 2 analyses dans la muscovite 

du cercle 10). Chaque muscovite a une composition chimique homogène mais les 

muscovites n'ont pas rigoureusement la même composition chimique initiale. Cette 

information est à retenir pour l'interprétation des graphiques suivants, "%d'oxydes en 

fonction du temps". 
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Figure B.43 : Evolution des pourcentages de Na2O, K2O, SiO2, Al2O3, MgO et du Fer total dans les 
muscovites déstabilisées analysées à la microsonde en fonction du temps. Pour un temps donné, 
un point représente la moyenne des différentes mesures effectuées sur une même muscovite et la
barre d'erreur montre la répartition de l'oxyde analysé au sein de la muscovite déstabilisée.  

 

III.4-2-2 : Muscovite déstabilisée après chauffage 

La figure B.43 présente l'évolution des pourcentages de Na2O, K2O, SiO2, Al2O3, 

MgO et du Fer total dans les muscovites déstabilisées en fonction du temps. Pour un 

temps donné, un point représente la moyenne des différentes mesures effectuées 

sur une même muscovite et la barre d'erreur montre la répartition de l'oxyde analysé 

au sein de la muscovite déstabilisée.  

Dés 5 minutes de chauffage, la muscovite déstabilisée présente une forte 

augmentation en Na2O (0.6% avant chauffage - 2.5% après 5 minutes en moyenne) 
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qui semble se corréler avec une diminution importante de sa teneur en potassium 

(11% avant chauffage - 8.5% après 5 minutes en moyenne). Ces deux tendances se 

poursuivent jusqu'à 40 minutes de chauffage. Ensuite les valeurs se stabilisent 

autour de 4-4.5% pour Na2O et 5.5% pour K2O. Les écarts entre les moyennes pour 

un temps donné sont vraisemblablement dû à l'hétérogénéité de composition des 

muscovites avant chauffage (voir annexe 48). Cependant, les faibles barres d'erreur 

indiquent que les teneurs en Na2O et K2O sont réparties d'une façon homogène au 

sein des muscovites déstabilisées. 

Les teneurs en SiO2 et Al2O3 dans les muscovites déstabilisées sont constantes 

jusqu'à 40 minutes de chauffage et proches des valeurs obtenues sur les muscovites 

avant traitement thermique. A partir de 3 heures de chauffage, la muscovite 

déstabilisée devient plus riche en SiO2 et s'appauvrit en Al2O3. L'importance des 

barres d'erreurs indique une dispersion des mesures. Ces dernières deviennent 

hétérogènes avec l'augmentation de la durée de chauffage et elles semblent 

dépendre de la zone analysée.  

Les pourcentages en MgO et Fer total, globalement constants jusqu'à 40 minutes de 

chauffage, chutent pour les plus longues durées de chauffage.  

 

III.4-2-3 : Discussion 

En ce qui concerne les oxydes SiO2, Al2O3, MgO et Fer total, l'évolution de leur 

teneur est liée au mûrissement textural des baguettes observées au MEB et à 

l'apparition progressive de la phase liquide (Chap. B.IV, §III.2). Jusqu'à 40 minutes 

de chauffage, la taille des objets (1 µm de large au maximum) ne permet pas 

d'analyser préférentiellement une phase : l'analyse englobe donc les minéraux et la 

phase amorphe. Le résultat correspond à la composition globale de la muscovite 

déstabilisée. Les teneurs sont similaires à celles de la muscovite initiale ; la 

déstabilisation de la muscovite est isochimique pour ces éléments et pour ces durées 

de chauffage. A partir de 3 heures de chauffage, les baguettes s'individualisent et la 

phase liquide apparaît progressivement. Les analyses correspondent aux 

compositions du verre muscovitique. Il s'appauvrit en Al2O3 et s'enrichit en SiO2. 

Cette évolution est à relier à la formation de minéraux de plus en plus riche en Al2O3 

qui concentre le SiO2 dans le verre. L'apparente hétérogénéité des teneurs en SiO2 

et en Al2O3 du verre au sein d'une même muscovite est probablement due aux amas 

diffus de baguettes localisés dans certaines plages de verre et qui sont difficilement 

discernables en imagerie à la microsonde électronique. La diminution des teneurs en 
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MgO et Fer total dans le verre muscovitique est très probablement liée à leur 

incorporation dans les phases cristallisées. 

 

L'évolution inverse des teneurs en Na2O et K2O est liée à un phénomène 

d'interaction avec la matrice quartzo-feldspathique environnante. La muscovite avant 

chauffage ne contient pas de Na2O. L'enrichissement en Na2O observé dans la 

muscovite déstabilisée au cours du temps peut s'expliquer par un processus de 

diffusion du Na2O de la matrice quartzo-feldspathique vers le liquide muscovitique. 

D'après les graphes de la figure B.43, cet enrichissement est couplé au départ du 

potassium qui diffuse probablement vers le liquide quartzo-feldspathique.  

Afin de tester cette 

hypothèse d'interdiffusion, 

des profils chimiques ont été 

effectués à travers les 

muscovites déstabilisées et 

le verre quartzo-

feldspathique (figure B.44). 

Les profils chimiques dans 

les deux types de verre sont 

"plats". Aucun gradient 

chimique de grande 

amplitude n'a été décelé 

avec la résolution spatiale de 

la microsonde. Les deux 

compositions sont différentes 

et homogènes de part et 

d'autre de l'interface. Quelle 

que soit la durée de 

chauffage, aucun profil de 

diffusion n'apparaît 

clairement.  
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Figure B.44 : Profil chimique à travers la muscovite
déstabilisée et le liquide quartzo-feldspathique environnant
après 40 minutes de chauffage à 1175°C. 

 

Cependant, la figure B.43 montre que les échanges doivent se produire très 

rapidement au cours des premières minutes de chauffage. Or, ces courtes durées de 

chauffage ne sont pas propices à observer une quelconque diffusion puisque les 
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poches de liquide dans la matrice quartzo-feldspathique sont de trop petite taille 

après 5 minutes de chauffage (voir photo B de la figure B.12). De même, après 10 

minutes, les minéraux sont encore trop présents pour avoir des plages continues de 

liquide (voir photo A de la figure B.13). Ce n'est finalement qu'après 40 minutes de 

chauffage que la phase liquide est suffisamment développée pour permettre 

d'effectuer des profils chimiques. Mais, le temps écoulé semble trop important pour 

que les variations chimiques imputables à des processus de diffusion soient 

observables pour ces éléments (figure B.44). 

 

Afin de tester cette hypothèse, une estimation de l'ordre de grandeur de la distance 

pouvant être parcourue par ces éléments a été calculée en fonction du temps. Les 

différents coefficients de diffusion du sodium et du potassium issus de la littérature 

sont présentés dans le tableau B.8. Ils ont été déterminés à partir de matrices 

supposées proches du verre quartzo-feldspathique et muscovitique. L'utilisation de 

l'équation simplifiée donnée par Crank (1975), t≈h2/D où t est le temps en secondes, 

h la distance en cm parcourue par l'élément et D, le coefficient de diffusion de 

l'élément en question permet d'approcher la distance parcourue par les deux 

éléments après 5 et 40 minutes de chauffage. Les distances parcourues (µm) sont 

présentées dans le tableau B.8. 

 
Tableau B.8 : Coefficients de diffusion du Na et du K dans des matrices de compositions proches des 
verres quartzo-feldspathique et muscovitique et estimation de la distance parcourue par ces éléments 
après 5 et 40 minutes de chauffage d'après l'équation de Crank (1975). 

 Estimation de la distance h (µm) 
parcourue par l'élément 

Elts T°C D 
(cm2/s) Matrice Référence après 5 minutes  

de chauffage 
après 40 minutes 

de chauffage 
24Na 795 1.1x10-6 verre albitique 

Jambon et Carron 

(1976) 
180 514 

24Na 795 1.2x10-6 verre 

orthosique 

Jambon et Carron 

(1976) 
190 536 

Na 502 3.0x10-8 obsidienne Jambon (1982) 30 85 

42K 989 1.8x10-7 verre albitique 
Jambon et Carron 

(1976) 
74 208 

42K 953 1.15x10-7 verre 

orthosique 

Jambon et Carron 

(1976) 
59 166 

K 845 4.2x10-8 obsidienne Jambon (1982) 36 100 
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Ces estimations montrent que ces deux éléments diffusent très rapidement même 

pour des faibles températures (800-900°C) par rapport à celle utilisée dans cette 

étude et ce, dès 5 minutes de chauffage. Le sodium diffuse deux fois plus vite que le 

potassium. Après 40 minutes de chauffage, les distances potentielles parcourues par 

le sodium et le potassium sont de l'ordre de grandeur de la taille des muscovites 

déstabilisées ce qui tendrait à confirmer que les échanges chimiques se sont bien 

produits dans les premières minutes de chauffage. Par conséquent, il n'y a plus 

aucune trace de diffusion chimique après 40 minutes de chauffage. Ces résultats 

montrent aussi que la phase liquide doit être présente dès 5 minutes de chauffage 

pour permettre cette diffusion. 

 

 

III.5- Conclusions sur les transformations minéralogiques 
La cinétique de déstabilisation minéralogique d'une muscovite dans une matrice 

quartzo-feldspathique chauffée à 1175°C est rappelée dans les points suivants. 

 

La destruction de la structure de la muscovite est effective dés 5 minutes de 

chauffage à 1175°C. La muscovite déstabilisée passe probablement par un stade 

amorphe dans les premiers instants de chauffage, comme dans le cas de la kaolinite 

(Lemaître et al., 1982).  

Les produits néoformés identifiés sont : (1) à l'échelle globale (DRX), le spinelle 

après 40 minutes de chauffage accompagné de la mullite et du corindon après 24 

heures ; (2) à l'échelle locale (MET), des oxydes silico-alumineux ayant une structure 

de type spinelle et de la mullite après 5 et 40 minutes puis uniquement de la mullite 

après 24 heures de chauffage.  

A partir du diagramme de phase K2O-Al2O3-SiO2 (Yoder et Eugster, 1955), la 

composition de la muscovite anhydre devrait donner leucite+feldspath-K+mullite en 

dessous de 1140°C puis leucite+mullite+liquide de 1140 à 1315°C. Dans le cas 

présent, le remplacement du K2O par Na2O empêche probablement la formation de 

telles phases.  

La phase amorphe se transforme vraisemblablement en phase liquide avec 

l'augmentation de la durée de chauffage. Cette dernière s'enrichit en SiO2 et 

s'appauvrit en Al2O3 par suite de la transformation de la phase de type spinelle en 

mullite qui libère la silice en excès et de l'apparition du corindon. 
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Les produits néoformés sont, dans la grande majorité des cas, sous forme de fines 

baguettes qui nucléent dans la phase amorphe. Puis, la croissance des plus grosses 

baguettes se fait au dépend des petites baguettes par mûrissement d'Ostwald.  

La transformation de l'oxyde silico-alumineux avec une structure de type spinelle, 

forme métastable, en mullite, phase stable de haute température doit venir se 

superposer au mûrissement des baguettes. Si la phase de type spinelle a une 

composition chimique proche de celle de la mullite, alors la mullite orthorhombique 

peut se former par transformations polymorphiques de la phase de type spinelle 

(Chakravorty et Ghosh, 1991). En revanche, si la phase de type spinelle a une 

composition chimique différente de celle de la mullite, alors une variation de 

composition de la phase de type spinelle par diffusion d'éléments via la phase liquide 

pourrait induire un changement de structure avec l'augmentation de la durée de 

chauffage.  

 

L'orientation des baguettes est contrôlée par la cristallographie de l'ancienne 

muscovite. En effet, l'orientation des baguettes dans les sections latérales sont 

parallèles au plan de clivage tandis que leurs directions dans les sections basales 

correspondent aux 3 axes a de l'ex-muscovite. D'après Lemaître et al. (1982), la 

formation de la phase amorphe induite par le traitement thermique de la kaolinite 

garde un certain degré d'organisation bi-dimensionnelle dans les plans (a,b) de la 

structure-mère. Un phénomène semblable pourrait s'effectuer dans la muscovite. Les 

propriétés cristallographiques de ce minéral seraient donc transmises aux baguettes 

dès leur nucléation au sein de la phase amorphe (t<5 minutes de chauffage ?). 

En revanche, contrairement aux baguettes, la disposition des cristaux de mullite 

losangiques et/ou carrés ne semble pas influencée par la structure initiale. Ces 

mullites sont observées dans les zones diffuses constituées de petites baguettes, 

siège de dissolution importante dans la phase liquide pouvant entraîner une 

sursaturation locale. Cette dernière pourrait provoquer la germination et la 

cristallisation rapide des mullites dans le liquide ce qui expliquerait l'absence 

d'orientation préférentielle. Ces cristaux seraient donc nécessairement postérieurs 

aux petites baguettes. 

Ces deux derniers points indiquent qu'au cours d'une durée de chauffage inférieure 

ou égale à 5 minutes à 1175°C, la phase initialement amorphe se transforme en 

phase liquide. 
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IV. Evolution texturale de la muscovite chauffée 
 

IV.1- Observations en Microscopie Electronique à Balayage 
Les observations au microscope électronique à balayage sont effectuées dans des 

coupes parallèles (ou proches) au plan (001) dites "coupes basales" et dans les 

coupes parallèles (ou proches) aux plans (110), (010) et (1-10) dites "coupes 

latérales". De part son mode de fonctionnement (Chap. B.II, §III.2), seules les 

inclusions ouvertes observées au microscope pétrographique sont visibles au M.E.B.  
 

IV.1-1 : Coupe latérale 
La figure B.45 présente l'évolution texturale de la muscovite chauffée à 1175°C au 

sein de la matrice quartzo-feldspathique. Avant chauffage, le mica de la poudre 

granitique se présente sous forme de latte allongée striée par un fin et régulier 

clivage (001) parallèle à l'allongement du minéral et caractéristique des 

phyllosilicates. Au cours du temps, la muscovite chauffée est toujours reconnaissable 

grâce à cet habitus caractéristique en plaquette. Les exfoliations et les cassures 

observées sur la photo "avant chauffage" sont certainement dues aux méfaits du 

broyage.  

Après 5 minutes de chauffage, la muscovite présente de nombreuses petites fentes 

fines très allongées (1µm x 7µm en moyenne pour les plus petites) disposées dans la 

direction d'allongement du minéral. Leur couleur noire est significative d'une absence 

de matière. La muscovite montre de nombreuses fissures transversales. Les 

muscovites chauffées perdent leur élasticité et leur flexibilité caractéristiques : elles 

sont fragiles et se cassent facilement comme Syndius et Byström l'avaient déjà 

remarqué en 1953. La perte de ces propriétés ainsi que le choc thermique au 

moment de la trempe dans l'air ont dû favoriser la création de ces cassures 

transversales. Les zones d'arrachements engendrées lors de la confection des lames 

minces ont l'inconvénient d'augmenter la taille réelle des inclusions. 

Après 10 minutes de chauffage, la muscovite présente la même morphologie 

qu'après 5 minutes. Les fentes noires sont toujours nombreuses, très allongées et 

disposées dans la direction d'allongement du minéral. Par contre, elles sont moins 

fines ; leur largeur est de 3-5 µm et leur longueur moyenne de 50 µm. Certaines 

fentes montrent encore des contours irréguliers dus aux arrachements lors de la 

confection de la lame mince. La muscovite chauffée présente des exfoliations sur 
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ses bordures externes au niveau de l'emplacement des clivages de la muscovite 

avant déstabilisation. 

Avant chauffage 

150µm 

cassures 

clivages

exfoliations 

t= 5 minutes 

100µm fissures 

arrachements 

fentes 

t=3 heures 

120µm 

cavité 

t= 10 minutes
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exfoliation 
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t= 40 minutes

150µm
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coalescence
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120µm 
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176µm
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Q 
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Figure B.45 : Evolution texturale de la section latérale des muscovites chauffées à 1175°C au cours 
du temps. Images obtenues par microscopie électronique à balayage en électrons rétrodiffusés.  

 

Après 40 minutes de chauffage, la muscovite présente des cavités elliptiques noires 

disposées dans la direction de l'allongement du minéral. Ces cavités sont moins 

nombreuses mais leur largeur (10 µm) est plus importante que celles des fentes 
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précédemment décrites pour les expériences de courtes durées de chauffage. Dans 

l'ensemble, ces cavités sont bien délimitées et occupent toute la muscovite. Les 

muscovites ne présentent plus d'exfoliations des feuillets sur leur bordure externe. La 

morphologie de certaines cavités suggèrent un phénomène de coalescence 

imminent. Les zones blanches autour des cavités sont dues à des contrastes 

d'inclinaison provoquant une augmentation de l'émission des électrons rétrodiffusés 

(Chap. B.II, §III.2-2-2). Les pores sphériques dans la matrice vitreuse quartzo-

feldspathique montrent des figures de coalescence très nettes avec formation d'un 

pore par éclatement de la paroi séparant deux pores très voisins. 

Après 3 heures de chauffage, les 

cavités sont toujours disposées 

dans la direction de 

l'allongement du minéral et 

certaines tendent vers une forme 

arrondie. Certaines cavités 

situées très en périphérie du 

minéral déforment ce dernier. 

Elles sont beaucoup moins 

nombreuses et de plus grande 

taille (33µm de long x 18µm de 

large au maximum) que les 

cavités observées à 40 minutes. 

Dans certaines coupes (figure B.46), elles semblent "se déplacer" au sein de la 

muscovite. En revanche, les muscovites de petite taille (130µm de long x 30 µm de 

large) ne présentent pas de cavités.  

50µm

Figure B.46 : Image M.E.B. en électrons rétrodiffusés
illustrant le mouvement des cavités dans une section
latérale de muscovite chauffée pendant 3 heures à
1175°C.  

Après 24 et 68 heures de chauffage, les muscovites présentent un nombre très 

réduit de cavités. Elles sont arrondies et de très grande taille (90µm de diamètre en 

moyenne). Elles se situent au centre de la muscovite et la déforment totalement. 

Comme précédemment, ces cavités sont systématiquement absentes des zones où 

les exfoliations se produisaient pour les courtes durées de chauffage. La position des 

cavités dans la muscovite après 24h de chauffage suggère que la proximité des 

quartz (Q) les empêche de sortir de la muscovite. Les cavités sortent de la muscovite 

après 68h de chauffage en brisant la charpente minéralo-liquide de la matrice 

muscovitique. Il est cependant rare d'observer de telles cavités dans les muscovites 

après cette longue durée de chauffage.  
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IV.1-2 : Coupe basale 

t= 5 minutes 

30µm 60µm 

t= 10 minutes 

t= 40 minutes 

75µm

t= 68 heures 

86µm

Figure B.47 : Evolution texturale de la section basale d'une muscovite chauffée à 1175°C au cours
du temps. Images obtenues par microscopie électronique à balayage en électrons rétrodiffusés. 

 

La figure B.47 présente l'évolution texturale de la section basale d'une muscovite 

chauffée à 1175°C en fonction du temps. Quelles que soient les durées de chauffage 

observées, les coupes basales présentent toutes des cavités sub-circulaires à 

circulaires ce qui suggère qu'elles se trouvent dans un milieu plus isotrope que celles 

observées dans les sections latérales. La diminution du nombre de petites cavités au 

profit de cavités de plus grande taille mais moins nombreuses peut s'expliquer par un 
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phénomène de coalescence (voir les flèches sur les images MEB). L'augmentation 

de la taille des cavités dans les sections basales est beaucoup moins évidente que 

dans les sections latérales. Après 24 et 68 heures de chauffage, certaines coupes 

basales ne présentent plus de cavités. 

 

IV.1-3 : Discussion 
 

IV.1-3-1 : Géométrie des inclusions 

Après différentes durées de chauffage à 1175°C, la muscovite observée selon une 

coupe latérale montre des cavités disposées dans la direction de l'allongement du 

minéral. Leur morphologie évolue d'une forme très allongée et très peu épaisse vers 

une forme elliptique puis ronde qui déforme totalement le minéral-hôte. Leur nombre 

diminue au cours du temps tandis que leur taille augmente. Au cours du temps, la 

matrice muscovitique voit ses propriétés évoluer : les inclusions peuvent s'y 

déplacer, la déformer totalement puis elles peuvent finir par s'en extirper. Les coupes 

basales montrent également des cavités qui, contrairement à celles des sections 

latérales, ont des formes circulaires qui n'évoluent pas au cours du temps.  

Les observations effectuées dans les coupes latérales et basales de la muscovite 

chauffée permettent de reconstituer la géométrie en 3D des inclusions. Ce sont en 

fait des bulles aplaties ayant une forme de pièces de monnaie aux contours arrondis 

disséminées dans le volume de la muscovite chauffée (figure B.48). La forme 

circulaire de l'inclusion observée dans les sections basales correspond à la partie 

basale de la pièce de monnaie bombée tandis que la forme aplatie et allongée dans 

la direction de l'allongement du minéral représente une coupe dans la tranche de la 

pièce de monnaie. Seule, la tranche de la pièce de monnaie évolue avec la durée de 

chauffage et aboutit à une forme circulaire.  

 

La morphologie des bulles en coupe latérale et basale suggère que les propriétés 

cristallographiques de l'ancienne muscovite gouvernent la géométrie des inclusions. 

En effet, elles sont allongées dans le plan de clivage et rondes dans les plans 

basaux. Cependant, pourquoi la morphologie de la bulle évolue d'une forme aplatie 

vers une forme arrondie dans le plan latéral pour de longues durées de chauffage ? 
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Coupe parallèle à
la section basale 

Coupe parallèle à  
la section latérale 

Figure B.48 : Représentation schématique (dessin central) en 3D de bulles aplaties contenues
dans une muscovite chauffée à 1175°C pour des durées de chauffage pouvant aller jusqu'à 3
heures. La muscovite est représentée par un parallélépipède rectangle et les bulles aplaties aux
contours arrondis par des disques aplatis aux tranches vives. Le schéma du bas représente la
géométrie des bulles dans une coupe effectuée parallèlement à un plan latéral de la muscovite
chauffée. Le schéma du haut montre la géométrie des bulles dans une coupe effectuée
parallèlement à un plan basal de la muscovite chauffée. Cependant, le diamètre observé peut être
inférieur au diamètre réel par effet de coupe. 
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IV.1-3-2 : Origine des inclusions 

Les exfoliations observées sur la muscovite 

après 10 minutes de chauffage rappellent 

les muscovites délaminées observées et 

décrites par Grapes (1986) dans des 

enclaves de micaschistes contenues dans 

des pyroclastes trachytiques : la muscovite 

exfoliée se présente sous forme de lamelles 

déshydroxylées étroitement séparées par 

des espaces vides (figure B.49). Gaines et 

Vedder (1964) puis Vedder et Wilkins (1969) 

ont observé la même délamination sur une 

muscovite déshydroxylée après chauffage 

entre 600 et 800°C à pression 

atmosphérique.  

Figure B.49 : Image MEB en électrons
rétrodiffusés d'une muscovite
déshydroxylée présente dans une enclave
contenue dans des pyroclastes
trachytiques. L'apparence fibreuse est due
à la présence de lamelles déshydroxylées
étroitement espacées. (d'après Grapes,
1986). Echelle : 10 µm. 

Ces différents travaux indiquent que la déshydroxylation de la muscovite provoque 

initialement la formation de molécules H2O à partir des OH structuraux. Ces 

molécules H2O sont progressivement éliminées de la structure par diffusion. A plus 

haute température, le taux de déshydroxylation augmente considérablement lorsque 

l'augmentation de la pression interne de l'eau cause la délamination de la muscovite 

le long des plans de clivage réduisant ainsi considérablement la résistance à la 

diffusion. 

 

Dans la présente étude, la température choisie (1175°C) est très largement 

supérieure à la température de déshydroxylation de la muscovite et elle conditionne 

d'importantes recristallisations avec le développement d'une phase liquide au sein de 

la muscovite chauffée (Chap. B.IV, §III). Les textures observées dans les muscovites 

après de courtes durées de chauffage (5 et 10 minutes) pourraient correspondre à 

des muscovites délaminées après de très courtes durées de chauffage (t<< 5 

minutes) mais dont les paquets de feuillets se seraient ressoudés à la faveur des 

transformations minéralogiques qui s'opèrent au sein de la muscovite déstabilisée. 

Cette suture peut emprisonner de la vapeur résiduelle issue de la déshydroxylation 

et localisée entre les paquets de feuillets délaminés. Des bulles de vapeur se 

retrouvent ainsi piégées au sein de la matrice minéralo-amorphe de la muscovite 
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chauffée. Le nombre de bulles diminue mais leur taille augmente en fonction de la 

durée de chauffage. Leur forme initialement allongée s'arrondit. 

 

Un grain de muscovite isolé et chauffé à 

1175°C pendant 40 minutes présente les 

mêmes déstabilisations texturales (figure 

B.50) que les muscovites précédemment 

décrites. La compaction, la présence d'une 

gangue vitreuse et d'une porosité fermée 

(Chap. B.III, §II.2-1) autour de la muscovite 

ne sont donc pas les conditions nécessaires 

à la formation des bulles. Cette 

déstabilisation texturale est propre à la 

muscovite lors du traitement thermique à 

1175°C.  Figure B.50 : Image MEB en électrons
rétrodiffusés d'un grain de muscovite
chauffé à 1175°C pendant 40 minutes
(section latérale). 

176µm

 

 

Enfin, quels que soient la durée de chauffage et le plan de coupe, la matrice 

minéralo-vitreuse entourant les bulles dans la muscovite déstabilisée ne montre 

aucune fente de retrait ce qui tend à prouver que le volume de la bulle figé au 

moment de la trempe dans l'air est bien celui des bulles lors du chauffage. 

 

 

IV.2- Evolution texturale de la muscovite chauffée par analyse d'images 
Des images MEB (entre autres, celles de la figure B.45) représentant des coupes 

latérales de muscovite après chauffage à 1175°C pendant 40 minutes, 3, 24 et 68 

heures ont été traitées par analyse d'images afin de (1) connaître leur porosité, la 

taille et le nombre de bulles qu'elles contiennent et (2) voir l'influence de la taille de la 

muscovite sur ces paramètres et leur évolution avec l'augmentation de la durée de 

chauffage. Ces images MEB sont regroupées dans l'annexe 36. Elles sont classées 

verticalement en fonction de la surface décroissante de la muscovite et 

horizontalement en fonction du temps. 

 

Comme dans le cas de la matrice quartzo-feldspathique vitreuse (Chap. B.III, §III), 

cet exercice est délicat à réaliser et les résultats doivent être analysés avec 
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précaution car la nature minéralogique et la texture de la muscovite chauffée ont pu 

favoriser des arrachements lors de la confection des lames minces et entraîner des 

surestimations de taille des bulles. De plus, un plus grand nombre d'images aurait dû 

être analysé pour s'assurer d'une bonne représentativité, en particulier pour 68 

heures. Mais, les muscovites déstabilisées contenant encore des bulles après cette 

longue période de chauffage sont rares. Enfin, l'analyse d'images qui nécessite, dans 

cette étude, un seuillage manuel (Chap.B.II, §III.7), n'est pas réalisée sur les images 

prises après 5 et 10 minutes de chauffage car les grandissements choisis (figure 

B.45) et la largeur des fentes (1 µm dans certains cas) ne permettent pas cette 

opération. 

 

IV.2-1 : Résultats 

Les mesures effectuées à l'aide du logiciel Scion image sont la surface, les 

diamètres minimum et maximum de la muscovite chauffée (bulles comprises) et de 

chaque bulle. Ces données sont présentées dans les annexes 37 à 44. La surface 

totale occupée par les bulles dans chaque muscovite, la surface moyenne d'une 

bulle avec son écart type moyen, le rapport diamètre minimum/diamètre maximum 

de chaque bulle et le rapport moyen diamètre minimum/diamètre maximum sont 

également reportés dans ces annexes. 

Le tableau B.9 présente, pour chaque muscovite analysée et durée de chauffage, la 

surfaces totale (comprenant les surfaces des bulles et la surface de la muscovite), la 

somme des surfaces de toutes les bulles présentes dans la muscovite (SBulles) et le 

nombre de bulles par muscovite. A partir de ces trois types de données, la surface 

moyenne d'une bulle pour une muscovite donnée, la surface de la muscovite 

dépourvue de bulles (SMus), la porosité [(SBulles/STotale)*100] et la densité de bulles 

(nombre de bulles dans 500 µm2 [(Nbre de bulles/STotale)*500]) sont calculés. Le 

rapport moyen "diamètre minimum/diamètre maximum" est également inséré dans ce 

tableau et renseigne sur l'évolution morphologique des bulles avec l'augmentation de 

la durée de chauffage : le rapport tend vers 1 lorsque les bulles acquièrent une forme 

ronde. Ces résultats doivent être considérés avec précaution. En effet, les données 

mesurées sont une collection de diamètre minimum et maximum et de surface de 

bulles qui traduisent à la fois une distribution en taille des bulles et une distribution de 

plan de coupe de ces mêmes bulles. Seul, le nombre de bulles est une donnée 

exacte. La porosité 2D telle que déterminée dans la présente étude n'a qu'une valeur 
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statistique relative au plan de coupe analysé et ne peut être extrapolée à l'ensemble 

de la particule (porosité 3D). 

 

40 mn Stotale ( µm2) Sbulles ( µm2) Nbre de bulles Smoy d'une bulle (∅min/∅max) moyen SMus ( µm2) Porosité (%) Nbre de bulles dans 500 µ2

Mus 5 113775 21636 111 195 0.33 92139 19 0.49
Mus 1 43283 6247 43 145 0.45 37036 14 0.50
Mus 6 34561 4751 53 90 0.41 29811 14 0.77

Mus 10 14726 837 22 38 0.42 13890 6 0.75
Mus 7 6248 374 14 27 0.33 5874 6 1.12

3h Stotale ( µm2) Sbulles ( µm2) Nbre de bulles Smoy d'une bulle (∅min/∅max) moyen SMus ( µm2) Porosité (%) Nbre de bulles dans 500 µ2

Mus 24 70128 14023 44 319 0.46 56105 20 0.31
Mus 23 46182 8797 31 284 0.63 37385 19 0.34
Mus 22 37446 4970 23 216 0.61 32475 13 0.31

Mus 10b 27262 2309 11 210 0.72 24954 8 0.20
Mus 2 18180 3640 10 364 0.50 14540 20 0.28
24h Stotale ( µm2) Sbulles ( µm2) Nbre de bulles Smoy d'une bulle (∅min/∅max) moyen SMus ( µm2) Porosité (%) Nbre de bulles dans 500 µ2

Mus 15 65511 11373 15 758 0.78 54138 17 0.11
Mus 33 42165 8393 2 4197 0.69 33772 20 0.02
Mus 10c 39362 10735 2 5368 0.82 28627 27 0.03
Mus 28 24402 7555 2 3777 0.6 16847 31 0.04
Mus 1b 8451 3977 1 3977 0.91 4474 47 0.06

68h Stotale ( µm2) Sbulles ( µm2) Nbre de bulles Smoy d'une bulle (∅min/∅max) moyen SMus ( µm2) Porosité (%) Nbre de bulles dans 500 µ2

Mus 17 33586 14862 3 4954 0.83 18723 44 0.04
Mus 7b 8786 719 1 719 0.95 8066 8 0.06

SMus = STotale - SBulles

Porosité = (SBulles/STotale)*100
Nombre de bulles dans 500 µm2 = (Nbre de bulles/Surface totale)*500

Tableau B.9 : Résultats des analyses d'images effectuées à l'aide de Scion Image sur des
muscovites chauffées à 1175°C pendant 40 minutes, 3, 24 et 68 heures. 

Ces résultats sont présentés sur les 4 graphes de la figure B.51 afin d'analyser 

l'interdépendance de ces paramètres. Les données concernant les muscovites après 

68 heures ne sont pas reportées dans ces graphes compte tenu du nombre 

insuffisant d'images analysées après cette durée de chauffage.  

Après 40 minutes de chauffage, les muscovites sont constituées de bulles elliptiques. 

Les petites muscovites présentent une faible porosité et une densité élevée de 

petites bulles. A l'opposé, les grandes muscovites présentent des bulles de surface 

moyenne plus importante, elles ont une porosité élevée mais une faible densité de 

bulles.  

La faible porosité des petites muscovites peut s'expliquer par un rapport 

Masse/Surface plus faible induisant, lors de la délamination, un écartement des 

paquets de feuillets moins important dans les petites muscovites que dans les 

grosses muscovites. La soudure entre les paquets de feuillets faiblement écartés, 

provoquée par le développement du liquide dans la matrice muscovitique 

(Chap.B.IV, §.IV.1-3-2), va favoriser un nombre de jonction plus important induisant 

un nombre de bulles résiduelles élevé mais de faible volume. Ceci expliquerait la 

distribution en nombre et en taille des bulles en fonction des dimensions des 

muscovites pour les observations à 40 minutes. Cependant, cette hypothèse 
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mériterait d'être confirmée en analysant des images après de très courtes durées de 

chauffage (< 5 minutes). 

Après 3 heures, hormis la muscovite 2, la porosité des matrices muscovitiques est 

toujours fonction de leur taille mais la densité de bulles ainsi que la surface moyenne 

d'une bulle apparaissent constantes quelle que soit la surface de la matrice. La 

morphologie des bulles évolue vers une forme plus arrondie lorsque la surface de la 

muscovite diminue.  

Après 24 heures de chauffage, les phénomènes s'inversent. Les petites muscovites 

présentent les plus grandes porosités et une densité de bulles très restreinte. La 

surface moyenne d'une bulle est élevée et sa forme est circulaire. A l'inverse, une 

grande muscovite (n°15) présente une plus faible porosité et une densité plus élevée 

pour une surface moyenne de bulles plus faible.  
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Figure B.51 : Evolution de la porosité (A) et de la forme des bulles (C) au cours du temps en
fonction de la surface de la muscovite déstabilisée. Evolution de la porosité (B) et de la surface
moyenne d'une bulle dans chaque muscovite (D) au cours du temps en fonction du nombre de
bulles dans 500µm2 de muscovite déstabilisée. Les numéros correspondent aux muscovites
analysées du tableau 20 et de l'annexe 36. 

 

IV.2-2 : Discussion 
Les distributions observées après différentes durées de chauffage montrent plusieurs 

tendances. La porosité de la muscovite déstabilisée et la surface moyenne d'une 
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bulle augmentent avec le temps de chauffage, les bulles s'arrondissent et leur 

densité diminue. La coalescence de bulles et/ou le changement de forme des bulles 

pourraient-ils provoquer l'augmentation de la porosité. Ces deux hypothèses ont été 

testées à partir de simples considérations géométriques : 

 

Influence du changement de forme des bulles sur la porosité mesurée. 

En assimilant les bulles à des pièces de monnaie vues par la tranche, il est possible 

d'estimer la variation de taille de la bulle lors de la transition de forme vers la sphère :  

 

rf

Etat final 

ri h
 

 Etat initial 

On considère que cette transition est effectuée à volume de gaz constant et à 

pression constante. 

Vi=πr2h et 3f r'  3
4 V π=  

L'égalité des volumes donne donc 1/32 h) r 4
3(  r' =  soit, en posant h=αr avec α<1, 

r )  4
3(  'r 1/3α=  

La projection 2D de ces deux objets donne : 

Tranche de la pièce Si = 2rh = 2αr2

Disque Sf = πr'2 = ( ) 22/3
2/3

r 4
3 απ ,  

α étant <1, α2/3>α  donc 

( )  r 4
3  S 2

3/2

 f απ〉  

( ) ( )2
3/2

f r24
3 2  S απ〉  

( ) i

3/2

f S 4
3 2  S π〉  soit Sf>1.3 Si

⇒ Ce calcul montre que la transition de forme s'accompagne d'une augmentation 

non négligeable de la porosité. 

 

Influence de la coalescence de disques sur la porosité mesurée.

Soient deux pièces de monnaie, 

Si la coalescence a lieu face contre face, il n'y a pas de changement de porosité. 
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+  

 

 

Si la coalescence a lieu dans le même plan et à hauteur constante : 

 

h
ri

h 
rf

h 
ri

 + 
 

On considère que cette transition est effectuée à volume de gaz constant et à 

pression constante. 

Soient X bulles de rayon ri. Le volume Vi occupé par ces X bulles est : Vi = Xπri
2h 

Soit une bulle de rayon rf après coalescence des X bulles. Le volume Vf occupé par 

cette bulle est : Vf = πrf
2h. 

Le volume total restant constant : Xri
2 = rf

2 soit rf = ir X  

La projection en 2D fournit les surfaces suivantes : 

Si = X2rih et Sf = 2rfh = hir X 2  donc Sf = 
X
iS  

⇒ La coalescence de tranches de bulles entraîne une diminution de la porosité 

 

Influence de la coalescence de sphères sur la porosité mesurée. 

 

ri ri+ rf
 

 

 

On considère que cette transition est effectuée à volume de gaz constant et à 

pression constante. 

Soient X bulles de rayon ri. Le volume Vi occupé par ces X bulles est : Vi = 3
ir π 3

4 X  
Soit une bulle de rayon rf après coalescence des X bulles. Le volume Vf occupé par 

cette bulle est : Vf = 3
fr π 3

4  

Le volume total restant constant : rf =  ir X1/3

-258- 



_____________________________Déstabilisation thermique des minéraux granitiques-Chapitre B.IV 

La projection en 2D donne les surfaces suivantes :  et 

donc S

2
ii r π XS =

2
i 2

ff r X π r π  S 2/3== f = 1/3X
Si  

⇒ La coalescence de sphères entraîne également une diminution de la porosité. 

Quelle que soit la forme de l'inclusion, la coalescence entraîne une diminution de la 

porosité. En l'absence de coalescence face-face, l'effet sera plus important pour les 

disques que pour les sphères. 

 

A partir de ces différentes déductions et en considérant l'échantillon chauffé pendant 

40 minutes comme l'état de référence, les évolutions observées pour les plus 

longues durées de chauffage peuvent maintenant être interprétées ainsi. 

A l'exception des petites muscovites chauffées pendant 24 heures (Smus<30 000 

µm2), la porosité augmente peu après 3 et 24 heures de chauffage mais les bulles 

voient leur densité diminuer, leur surface moyenne augmenter et leur morphologie 

évoluer vers une forme ronde. D'après les hypothèses exposées ci-dessus et compte 

tenu de l'évolution de la taille des bulles, il est vraisemblable que la diminution de la 

porosité 2D occasionnée par la coalescence soit compensée par l'effet lié à la 

transition disque-sphère. 

En revanche, les petites muscovites présentent une forte augmentation de leur 

porosité après 24 heures de chauffage et les bulles deviennent nettement circulaires 

: le phénomène majeur dans les muscovites de petite taille est la transition de forme 

vers une bulle ronde.  

 

L'évolution morphologique des bulles pourrait être liée aux changements de 

propriétés de la matrice muscovitique avec l'augmentation de la durée de chauffage. 

En effet, les observations au MEB (Chap. B.IV, § III.2) ont montré que les muscovites 

déstabilisées présentaient une diminution du nombre et une augmentation de la taille 

des minéraux néoformés avec l'apparition progressive de la phase liquide au cours 

du temps. Ces transformations pourraient induire une diminution de la rigidité du 

système et un relâchement des contraintes que la matrice muscovitique imposait aux 

bulles pour les courtes durées de chauffage. Ainsi, les bulles pourraient s'arrondir 

progressivement avec l'augmentation de la durée de chauffage. Le rapport 

minéraux/liquide de la muscovite déstabilisée influencerait donc la morphologie des 

bulles. Ce phénomène est d'autant plus marqué dans les petites muscovites car elles 

possèdent un faible volume "minéralo-liquide" par rapport aux grandes muscovites. 
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Par conséquent, la forme des bulles est contrôlée initialement par les propriétés 

cristallographiques de l'ancienne muscovite (Chap. B.IV, § IV.1-3) puis par l'évolution 

des phases néoformées (diminution du nombre et augmentation de la taille des 

minéraux avec l'apparition progressive de la phase liquide) en fonction de la durée 

de chauffage. 

 
 

V. Identification du contenu des bulles 
Les observations effectuées en microscopie ont montré l'apparition de bulles dans la 

muscovite chauffée (Chap. B.IV, §I, §IV.1). Les discussions précédentes ont conclu 

qu'il s'agissait très vraisemblablement d'eau résiduelle issue de la déshydroxylation 

de la muscovite piégée au sein de bulles (Chap. B.IV, § IV.1-3-2). Le contenu des 

bulles est analysé en microspectroscopie infra-rouge en transmission afin de repérer 

les inclusions avec précision. La matrice muscovitique entourant les bulles est 

analysée en réflexion afin de connaître sa signature spectrale et la comparer à celle 

obtenue en transmission.  

 
V.1- Analyse en transmission d'un grain de muscovite avant chauffage 
L'analyse spectrale en transmission de la muscovite avant chauffage est présentée 

sur la figure B.52. La bande centrée à 3600 cm-1 (voir flèche) est caractéristique de la 

vibration de valence des OH dans les motifs Al(O-H) structuraux de la muscovite.  
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Figure B.52 : Spectre InfraRouge en transmission de la
muscovite avant chauffage. 
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V.2- Signature spectrale de la matrice muscovitique 
 
V.2-1 : Domaine 4000-1000 cm-1

La matrice muscovitique contenant les bulles est analysée en réflexion après 

différentes durées de chauffage à 1175°C. Les résultats sont présentés sur la figure 

B.53. Le bruit de fond observé sur ces spectres est propre à la technique de réflexion 

et non à l'échantillon analysé.  

Quelle que soit la durée de chauffage, les spectres sont semblables et n'évoluent 

pas avec le temps dans la gamme de nombres d'onde présentée sur cette figure. La 

bande centrée vers 3600 cm-1 (figure B.52) a disparu : la matrice muscovitique ne 

contient donc plus de groupements hydroxyles structuraux et ce, dès 5 minutes de 

chauffage à 1175°C. Aucune autre bande n'apparaît au cours du temps et la seule 

bande visible centrée vers 1080 cm-1 est attribuée aux liaisons Si-O et/ou Al-O 

présentes dans la matrice muscovitique entourant les bulles.  
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Figure B.53 : Spectres Infra-rouge en réflexion 
(région 4000-1000 cm-1) de la matrice 
muscovitique (1175°C pendant 5, 10, 40 minutes
et 3, 24, 68 heures de chauffage). 
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V.2-2 : Domaine 1200-600 cm-1

Sur la figure B.54 est reportée la 

partie 1200-600 cm-1 des spectres 

en réflexion de la matrice 

muscovitique pour différentes 

durées de chauffage. Ces régions 

spectrales sont semblables jusqu'à 

3 heures de chauffage. Par contre, 

cette superposition montre 

l'apparition nette d'une large bande 

centrée vers 850 cm-1 pour 24 et 

68h de chauffage à 1175°C (voir 

flèche). Une nouvelle liaison se 

crée au sein des matrices 

muscovitiques formées après de 

longues périodes de chauffage. 

Cette bande n'a pas été identifiée. 
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Figure B.54 : Spectres InfraRouge en réflexion
(région 1200-600 cm-1) de la matrice muscovitique
(1175°C pendant 5, 10, 40 minutes et 3, 24, 68
heures de chauffage). 

 

 
 

 
V.2-3 : Conclusions 

La disparition de la bande centrée vers 3600 cm-1 montre que la déshydroxylation de 

la muscovite est réalisée dès 5 minutes de chauffage à 1175°C. Ces résultats sont 

tout à fait en accord avec les diffractogrammes obtenus par diffraction des rayons X 

(Chap. B.III, § III.1). Par conséquent, ce n'est plus une muscovite au sens chimique 

et structural du terme. Quelle que soit la durée de chauffage, la matrice muscovitique 

serait anhydre et elle est de nature silico-alumineuse. La bande supplémentaire 

centrée vers 850 cm-1 suggère une augmentation de l'organisation du système pour 

les durées importantes de chauffage (24 et 68 heures). 
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V.3- Signature spectrale des bulles à température ambiante 
 

V.3-1 : Résultats 
Le contenu des bulles de la matrice muscovitique est analysé en transmission et les 

spectres réalisés à température ambiante sont présentés sur la figure B.55. Ils sont 

regroupés par durée de chauffage et, pour un même temps, les spectres des 

inclusions localisées dans la même matrice muscovitique sont, à leur tour, réunis. 

Les analyses spectrales sont présentées dans la gamme de nombres d'onde allant 

de 4000 à 2000 cm-1. L'absence d'information concernant le contenu des bulles pour 

les courtes durées de chauffage 

(5 et 10 minutes) est due à un 

problème de préparation 

d'échantillons. En effet, après ces 

courtes durées de chauffage, 

l'ensemble est encore très poreux 

car la matrice liquide quartzo-

feldspathique (Chap. B.III, §II.2) 

ne s'est pas (ou peu) développée. 

L'échantillon étant peu cohésif, 

une imprégnation à la Géofix 

aurait été nécessaire mais cette 

dernière aurait perturbé le signal 

des liaisons OH (Chap. B.II, 

§III.5). De plus, pour ces courtes 

durées de chauffage, les fentes 

observées sont trop peu épaisses 

(1 à 5µm) par rapport au diamètre 

du diaphragme utilisé (20 µm). 

OH type Si(O-H),
Al(O-H)

OH très liés, type  
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Figure B.55 : Spectres InfraRouge en transmission des
bulles de la matrice muscovitique (1175°C pendant 40
mn, 3h, 24h et 68h de chauffage).  

 

La figure B.55 montre les résultats suivants. Quelle que soit la durée de chauffage à 

1175°C, les bulles de la matrice muscovitique contiennent deux types de liaisons 

OH. La première bande centrée vers 3430 cm-1 correspond aux bandes d'élongation 

des liaisons OH très liés par de fortes liaisons hydrogènes, type eau moléculaire 
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voire liquide. La deuxième bande centrée vers 3600 cm-1 est caractéristique de la 

vibration de valence de liaisons OH type Si(O-H) et/ou Al(O-H).  

La signature spectrale des liaisons OH très liés est toujours plus faible (ou égale) à la 

signature spectrale des liaisons OH type Si(O-H) et/ou Al(O-H). L'intensité des pics 

n'est donc pas fonction de la durée de chauffage mais elle est différente pour des 

bulles (1) formées au cours d'une même durée de chauffage, (2) localisées dans la 

même matrice muscovitique ou (3) localisées dans des matrices muscovitiques 

différentes. Ces variations d'intensités sont les mêmes que celles observées lors de 

l'étude du contenu des pores de la matrice vitreuse quartzo-feldspathique et les 

explications sont exposées dans le chapitre B.III, § IV.2. 

 

V.3-2 : Discussion 
Le contenu des bulles de la matrice muscovitique est identique à celui des pores de 

la matrice quartzo-feldspathique (Chap. B.III, § IV-2). Comme il a déjà été mentionné 

dans le chapitre B.III, l'analyse effectuée en transmission intègre toute l'information 

contenue dans le volume traversé par le faisceau infrarouge. Par conséquent, dans 

la présente étude, l'objet analysé n'est pas clairement identifié. De plus, la proportion 

de matrice vitreuse (et donc de pores) issue de la déstabilisation du système 

quartzo-feldspathique est très importante comparée aux 8% de muscovite estimés. 

Ainsi, la probabilité d'analyser le contenu des pores de la matrice quartzo-

feldspathique lors de la mesure du contenu des bulles de la muscovite déstabilisée 

ne peut pas être totalement négligée. Ceci pourrait expliquer la variation d'intensité 

de bandes au même titre que les différences d'épaisseur des lames épaisses. 

Cependant, la reproductibilité des résultats des nombreuses analyses effectuées en 

transmission tendrait à montrer que d'une part, les pores isolés dans la matrice 

vitreuse et d'autre part, les bulles de la muscovite déstabilisée renferment chacun 

des fluides et que leur contenu respectif est le même.  

 

Lors des expériences de chauffage à 1175°C, du gaz issu de la déshydroxylation de 

la muscovite est piégé dans des bulles au sein d'une matrice anhydre silico-

alumineuse (Chap. B.IV, §IV.1-3-2). Lors de la trempe dans l'air, les molécules d'eau 

se rapprochent de la surface de la bulle (phénomène d'adsorption). Elles peuvent 

être physisorbées et/ou chimisorbées à la surface. Les liaisons OH type Si(O-H) 

et/ou Al(O-H) sont probablement dues à l'interaction entre la surface des bulles de 

nature silico-alumineuse et les molécules d'eau venues s'adsorber à la surface lors 
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du refroidissement des échantillons. Ces OH sont donc chimiquement liés à la 

surface de la bulle. Les liaisons OH très liés appartiennent à des molécules d'eau 

adsorbées physiquement à la surface de la bulle lors de trempe dans l'air. La bulle 

contient vraisemblablement de la vapeur d'eau mais cette troisième phase est 

systématiquement soustraite du spectre car elle est confondue avec celle de 

l'atmosphère (Chap. B.II, § III.5-2). Ces différentes interprétations sont également 

valables pour les pores de la matrice vitreuse issue de la fusion partielle du système 

quartzo-feldspathique. 

 

Enfin, la trempe dans l'air ayant occasionné des fissures dans l'échantillon, les bulles 

communiquent peut-être avec l'extérieur et les liaisons OH très liés correspondent à 

l'eau atmosphérique qui s'est physiquement adsorbée sur la paroi de la bulle.  

 

V.4- Analyses en transmission des inclusions de la matrice muscovitique 
muscovite sous platine chauffante 
Afin d'affiner les résultats concernant le contenu des bulles de la muscovite 

déstabilisée, des spectres en transmission sont enregistrés au cours du chauffage de 

la préparation afin d'observer des changements de phases éventuels en fonction de 

la température. 

La platine chauffante peut atteindre une température maximale de 600°C. 

Généralement, dix minutes après avoir atteint la consigne, le contenu des bulles est 

analysé en transmission. L'évolution du contenu d'une bulle dans une muscovite 

chauffée à 1175°C pendant 24 et 68 heures est étudiée en fonction de la 

température de la platine chauffante. Les résultats sont présentés sur la figure B.56.  

 

Les résultats obtenus sur une bulle d'une muscovite chauffée à 1175°C pendant 24 

heures sont les suivants (figure B.56A). A 25°C, l'analyse spectrale du contenu de la 

bulle montre les deux types de liaisons OH déjà observés : OH très liés et OH 

engagés dans des liaisons Si(O-H) et/ou Al(O-H). A 100°C et 200°C, l'allure du 

spectre reste le même qu'à 25°C. Par contre, dès 300°C et jusqu'à 600°C, la bande 

des liaisons OH très liés chute énormément voire disparaît pendant que la bande des 

liaisons OH type Si(O-H) et/ou Al(O-H) reste présente même si une légère diminution 

de l'intensité de sa bande semble s'opérer. Cependant, aucune nouvelle liaison 

n'apparaît avec l'augmentation de la température. La descente en température 
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jusqu'à 25°C favorise la réapparition progressive du pic attribué aux liaisons OH très 

liés et après 17h à 25°C, le spectre a retrouvé l'allure initiale.  

Par conséquent, l'augmentation de température entraîne la disparition des liaisons 

OH attribuées à l'eau physisorbée tandis que le refroidissement de la bulle favorise 

leur réapparition. Ce phénomène est donc réversible et la bulle étudiée est un 

système fermé. Les liaisons OH très liés appartiennent très probablement à de l'eau 

physiquement adsorbée à la paroi de la bulle qui passe à l'état vapeur lors de 

l'augmentation en température. Or, toute trace d'eau vapeur est considérée comme 

atmosphérique et est donc soustraite du spectre.  
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Figure B.56 : Spectres InfraRouge en transmission d'une bulle de la matrice muscovitique
chauffée à 1175°C pendant (A : 24h et B : 68h) puis soumise à une augmentation de la
température sous platine chauffante. 

 

Les résultats obtenus sur une bulle d'une muscovite chauffée à 1175°C pendant 68 

heures (figure B.56B) montre que son contenu évolue de la même façon que dans le 

cas précédent. L'allure initiale est retrouvée dès 30 minutes à 25°C. Cependant, 

après 16h à 25°C, le spectre ne retrouve pas complètement son allure initiale car les 

intensités des bandes attribuées aux liaisons OH très liés et aux liaisons Si(O-H) 

et/ou Al(O-H) sont moins élevées. La mesure après 16 heures n'a peut-être pas été 

effectuée rigoureusement au même endroit que les mesures précédentes. A la suite 
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de la montée en température, la bulle s'est peut-être ouverte ce qui expliquerait la 

baisse d'intensités des bandes après 16 heures. 

 

V.5- Conclusions  
La spectroscopie infra-rouge a permis de montrer que la matrice de la muscovite 

déstabilisée est anhydre et de nature silico-alumineuse. Lors des expériences, les 

bulles piégées au sein de cette matrice contiennent de l'eau vapeur issue de la 

déshydroxylation de la muscovite. Lors du refroidissement des échantillons, une 

partie demeure vraisemblablement à l'état vapeur (non observé) et le reste est 

adsorbé physiquement (OH très liés) et chimiquement [Si(O-H), Al(O-H)] à la surface 

de la bulle. 

 

En faisant l'hypothèse que (1) H2O se comporte comme un gaz parfait et (2) la 

pression de gaz dans les bulles lors de leur fermeture est égale à la pression 

atmosphérique, il est possible de faire une estimation (1) du volume occupé par la 

vapeur d'eau issue de la déshydroxylation de la muscovite, (2) de la quantité d'eau 

résiduelle piégée dans les bulles de la muscovite et (3) du nombre de couches d'eau 

physisorbée à la surface de la bulle lors du refroidissement. 

 

1- Pour une masse MMus de muscovite, la perte en eau est de 0.045*MMus soit 

0.045*MMus/18 = 2.05*10-3*MMus
 moles. 

D'après la loi de Mariotte, le volume occupé par l'eau à 1175°C-Patm est donc : 

3
Mus

4
5

Mus
3

gaz m )M10*3(  10
)1175273(*314.8*)M*10*5.2(  V −

−

=⎥
⎦

⎤
⎢
⎣

⎡ +
=  

En prenant comme densité de la muscovite, dMus=2.7*106 g/m3 et le volume de 

muscovite 
mus

mus
mus d

MV = , le rapport volumique peut être calculé de la manière suivante : 

810)10*7.2(*)10*3(
V
V 64

mus

gaz == −  

⇒ La majorité de la vapeur d'eau est donc expulsée de la structure de la muscovite. 

 

2- D'après les mêmes hypothèses et en considérant la porosité 2D calculée à partir 

de l'analyse d'image, il est possible d'évaluer la quantité d'eau de déshydroxylation 

piégée dans les bulles de la muscovite par soudure des feuillets délaminés. 
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musbulles
bulles

VV
V  Porosité

+
=  soit Porosité-1

Porosité * V  V musbulles =  

 
Le volume de la muscovite Vmus est à l'origine de l'expulsion de : 

mus

mus
musmus Mmolaire

d *  V n =  et Porosité - 1
Porosité * V* RT

P
  RT

 V* P
n mus

atmbullesatmbulles ==  

Soit Porosité - 1
Porosité * -10*1.2  Porosité - 1

Porosité * RTd
Mmolaire * P

  n
n 3

mus

musatm
mus

bulles ==  

 

⇒ Ce calcul effectué à partir des porosités présentées dans le tableau B.9 montre 

que la quantité d'eau résiduelle contenue dans les bulles est très faible. Elle est de 

l'ordre du pour-mille, ce qui était prévisible d'après le calcul précédent. 

 

3- A partir d'une bulle de 90 µm de diamètre moyen, il est possible d'estimer le 

nombre de couches d'eau physisorbée à la surface de la bulle au refroidissement. 

Dans ce calcul, on suppose que toute l'eau est physisorbée et on ne tient pas 

compte de la chimisorption. 

Soit une bulle sphérique de 45 µm de rayon et de volume 3r  3
4 V π= . 

Le nombre de moles d'eau vapeur à 1175°C et à Patm est :  

moles 10*3.17  273)(1175  8.314
)10*(45   3

4  10
  n 12-

36-5

C1175gaz =
+

π
=°−  

En supposant que l'atmosphère de la bulle est saturée en vapeur d'eau (P= 4.2*103 

Pa), le nombre de moles de gaz à 30°C est : 

 moles 10*6.47  273)(25  314.8
)10*(45  3

4 10*4.2
  n 13-

3-63

C25gaz =+
π

=°−  

Le nombre de moles adsorbées à la surface de la bulle lors du refroidissement est 

donc : nadsorbé = ngaz-1175°C - n gaz-25°C = 2.52*10-12 moles d'eau absorbées. La majorité 

du gaz est donc adsorbée à la surface de la bulle lors du refroidissement. Ce nombre 

de moles représente en volume Vadsorbé = nadsorbé * 22400 = 5.64*10-8 cm3 (conditions 

NTP). 

La surface d'une sphère en 3D est S = 4πr2 et Vmonocouche ≈ S/3 (10.6 Å2). 

Le recouvrement est  eaud' couches 6.7  r π 4
  V3  

V
V

2
adsorbé

monocouche

adsorbé ==  
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⇒ Après refroidissement des échantillons, 6.7 couches d'eau sont physisorbées à la 

surface de la bulle (dont une partie forme des Si(O-H) et/ou Al(O-H) chimisorbés) et 

sont en équilibre avec la phase vapeur.  

 

 

VI. Conclusions sur la déstabilisation de la muscovite chauffée 
 
Les conditions expérimentales utilisées dans cette étude (température élevée : 

1175°C) imposent que les différents processus impliqués dans la déstabilisation de 

la muscovite soient sub-synchrones : déshydroxylation, recristallisation, fusion. 

L'étude de la série cinétique a permis d'apporter de nombreuses contraintes sur la 

rapidité et la localisation des différentes réactions.  

 

La muscovite est totalement déstabilisée dans les expériences dont la durée 

n'excède pas 5 minutes de chauffage. Cette destruction très rapide de la muscovite a 

été confirmée non seulement à l'échelle globale de l'échantillon (DRX) mais 

également localement par diffraction électronique (MET). 

L'épisode de déshydroxylation se fait à la faveur des feuillets délaminés qui 

permettent l'évacuation des molécules d'eau. Parallèlement, des minéraux en 

baguettes nucléent dans la "méta-muscovite" amorphe. Du liquide silicaté apparaît 

très rapidement dans la muscovite déstabilisée. Ce liquide permet aux feuillets 

délaminés de se ressouder ce qui entraîne l'emprisonnement de molécules d'eau 

résiduelles issues de la déshydroxylation au sein de la muscovite chauffée. 

Lorsque la durée de chauffage est supérieure à 5 minutes, de nouveaux 

phénomènes sont mis en évidence : croissance des minéraux en baguettes, 

mûrissement d'Ostwald, transition de la phase de type spinelle en mullite, 

coalescence de bulles de vapeur d'eau entraînant la diminution de leur nombre et 

l'augmentation de leur taille et enfin, sortie de ces bulles vers le liquide quartzo-

feldspathique. 

 

Il est important de souligner que l'évolution texturale et minéralogique de la 

muscovite chauffée est gouvernée par la cristallographie de l'ancienne muscovite. En 

effet, l'orientation des baguettes et l'allongement des bulles dans les sections 

latérales sont parallèles au plan de clivage. En revanche, dans le plan basal, les 
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baguettes sont orientées selon les 3 axes a de l'ex-muscovite et les bulles 

apparaissent circulaires.  

Cependant, pour des durées de chauffage supérieures à 3 heures, la morphologie 

des bulles ne semble plus être contrôlée par la cristallographie de l'ex-muscovite 

mais plutôt par la densité de minéraux néoformés au sein du liquide muscovitique. 

 

La matrice quartzo-feldspathique partiellement fondue ne semble pas influer sur les 

textures de déstabilisation de la muscovite. En revanche, des échanges Na-K se 

produisent par l'intermédiaire des deux liquides (quartzo-feldspathique et 

muscovitique) et empêchent la cristallisation de minéraux tels que la leucite et/ou le 

feldspath potassique au sein de la muscovite déstabilisée. 
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CONCLUSIONS GENERALES ET PERSPECTIVES 
 

 

 

Ce travail avait pour objectif l'étude de la déstabilisation thermique de poudres de 

granites altérés en vue de leur utilisation potentielle en technologie céramique.  

 

L'étude de l'influence des propriétés minéralogiques et des conditions de mises en 

œuvre sur les propriétés d'usage des produits cuits à 1050 et 1175°C pendant 3 

heures a démontré que : 

- La teneur en fer, la quantité de feldspaths et de micas sont les trois paramètres 

influençant la couleur et/ou les propriétés mécaniques des tessons ;  

- Les conditions de mise en œuvre des éprouvettes avant cuisson influencent la 

porosité avant et après cuisson ;  

- La présence d'argiles apparaît comme un facteur favorisant la cohésion des 

éprouvettes avant cuisson. 

 

L'étude cinétique de la déstabilisation des poudres granitiques compactées montre, 

qu'à l'exception du quartz, les minéraux sont déstabilisés en moins de 3 heures à 

1175°C. La fusion du matériel feldspathique entraîne une forte réduction de la 

porosité aussi bien à l'intérieur qu'entre les agrégats de particules. Il reste cependant 

une porosité résiduelle sous forme de pores sphériques engendrés par le piégeage 

de vapeur d'eau.  

A l'inverse, la déstabilisation de la muscovite entraîne une augmentation de la 

porosité par la formation de pores piégeant une faible quantité d'eau de 

déshydoxylation. L'évolution en taille des pores et leur transfert vers le liquide 

quartzo-feldspathique sont limités par la présence de minéraux réfractaires silico-

alumineux. Compte tenu de la faible teneur en muscovite dans les matériaux 

granitiques étudiés, la porosité issue de sa déstabilisation reste cependant 

négligeable par rapport à la porosité totale des tessons. 
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De cette étude, il ressort qu'il est possible de formuler des céramiques à partir de 

granites altérés : 

- Les propriétés mécaniques telles que déterminées par micro-indentation et micro-

compression apparaissent élevées et devraient être compatibles avec le cahier des 

charges des céramiques traditionnelles. Pour être validés, ces paramètres 

mécaniques devraient être comparés avec ceux obtenus à l'aide des méthodes 

employées en industrie céramique ; 

- Les porosités mesurées se situent dans les gammes de valeurs usuelles ; 

- Des améliorations peuvent être facilement envisagées en optimisant le rapport 

solide/eau nécessaire à l'élaboration des éprouvettes afin de contrôler la porosité 

initiale et les phénomènes de densification lors de la cuisson ; 

- Les effets contradictoires de la teneur en argiles (bonne cohésion avant 

cuisson/réduction de la teneur en feldspaths) semblent indiquer que des compromis 

doivent être recherchés pour les granites relativement altérés ou que des additifs 

doivent être ajoutés pour des granites relativement sains. 

 

 

Perspectives  
L'analyse statistique a nécessité la collection d'un grand nombre de données qui 

n'ont pu, faute de temps, être analysées au cas par cas. L'ensemble des corrélations 

mises en évidence dans les ACP démontre la richesse des informations et des 

relations entre les diverses propriétés. Les relations ont essentiellement été 

analysées en tant que telles et, sauf cas particulier, les phénomènes qui les 

engendrent n'ont pas été explorés. Ainsi, l'analyse plus fine des couplages entre 

propriétés mécaniques et propriétés minéralogiques et physico-chimiques devraient 

permettre de mieux appréhender les facteurs et les mécanismes contrôlant les 

propriétés mécaniques. De même, certaines lois de comportement telles que 

l'expulsion de l'eau lors de la compaction ou la densification lors de la cuisson 

mériteraient des études plus approfondies afin d'en déterminer les origines. Par 

exemple, l'étude d'éprouvettes réalisées à partir de différents rapports solide/liquide 

ou avec des taux de compaction différents devraient permettre d'isoler les facteurs 

sensibles.  
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L'élaboration de céramiques traditionnelles à partir de granites plus ou moins altérés 

apparaissant possible, on peut alors envisager de mettre en place des modèles 

prédictifs à l'aide de techniques de régression multiple exprimant les propriétés 

d'usage en fonction d'un nombre restreint de paramètres minéralogiques et physico-

chimiques décrivant les granites altérés. 

 

 

Concernant la déstabilisation de la muscovite, les étapes initiales de la formation des 

bulles et de la nucléation des minéraux silico-alumineux n'ont pu être observées du 

fait de la rapidité de la déstabilisation. Des expériences de très courtes durées (ou à 

des températures inférieures à 1175°C) pourraient être réalisées en ce sens. 

Du fait de la distribution en taille des minéraux silico-alumineux, la cristallochimie n'a 

pu être déterminée que pour les cristallites de faible taille (pouvant être analysés au 

MET) et reste à valider pour les autres particules. 

Quelques incertitudes demeurent quant au piégeage de l'eau dans les bulles de la 

muscovite déstabilisée. La formation de pores ayant été observée pour des 

muscovites chauffées de manière isolée, l'analyse en microscopie infra-rouge sur de 

telles particules permettrait de confirmer les interprétations.  
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