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Résumeé

Les sismologues ont révélé I'existence d’une anisotropie sismique complexe dans
la graine terrestre. Cette thése, en deux parties, présente deux approches différentes
pour, d’une part, expliquer I'existence de cette anisotropie avec des modéles de
graine numérique et, d’autre part, étudier I'effet des transformations de phase sur
cette anisotropie.

Dans un premier temps, nous avons construit un outil de simulation de la prop-
agation des rais sismiques a travers une graine numérique, afin d’étudier la pos-
sibilité de reproduire numériquement les données sismologiques et de contraindre
la dynamique et la minéralogie de la graine. Nous concluons qu’aucune structure
du fer cubique ne permet de développer une anisotropie sismique significative.
Seule la structure hexagonale compacte permet de le faire. Parmi les modéles
géodynamiques quadripolaires étudiés, la croissance équatoriale préférentielle est
le processus dynamique qui présente le meilleur accord avec les observations de
dépendance a la profondeur et d’anisotropie polaire. L’ajout d’une stratification
chimique permet d’amplifier d’environ 40% l'anisotropie globale mais augmente la
dispersion des résidus sismiques, ce qui n’est pas conforme aux observations de
dépendance a la profondeur. Enfin, une croissance dendritique (texture de solidi-
fication) est peu compatible avec une anisotropie principale Nord-Sud. Il apparait
clairement qu’aucun de ces modéles géodynamiques ne permet d’obtenir une am-
plitude d’anisotropie suffisante en utilisant les propriétés élastiques publiées pour le
fer dans la graine. A l'issue de ce travail, de nombreux autres processus dynamiques
restent encore a étudier, tels que les forces de Lorentz et la translation-convection
thermique, processus bipolaire qui présente un fort intérét pour la caractérisation
de la composante hémisphérique de I'anisotropie sismique.

Dans un deuxiéme temps, nous avons procédé a des expériences de transition
de phase a-¢ (fer cubique centré vers fer hexagonal compact) dans le fer pur. Nous
avons simulé les textures résultantes a ’aide du mécanisme de Burgers. Nous avons
confronté nos simulations aux résultats expérimentaux. Nous avons pu confirmer la
validité du mécanisme de transformation de Burgers. Nous avons trouvé une forte
sélection de variant sous l'effet de la contrainte non-hydrostatique dans le sens
direct a« — ¢, produisant de fortes textures. Dans le sens inverse € — «, on ob-
serve des textures finales trés faibles, voire aléatoires. Appliqués avec prudence au
cas de la graine terrestre, nos résultats indiquent que la transformation de phase
du fer hexagonal & cubique ne peut pas expliquer la forte anisotropie observée.
Nous avons aussi noté une mémoire de texture partielle, déja documentée pour
d’autres métaux de transition. Enfin, nous avons procédé a des tests préliminaires
en cellule diamant en rotation. Les résultats de ces expériences de cisaillement
ont également montré un trés bon accord avec les simulations fondées sur le mé-
canisme de Burgers. En revanche, nous avons pu constater de grands écarts entre
nos résultats expérimentaux et les simulations en cisaillement présentées dans la
littérature |Levitas and Zarechnyy, 2010a|, notamment en termes de gradient de
contraintes.
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Abstract

Seismologists revealed the existence of a complex seismic anisotropy in the
Earth’s inner core. In this thesis we took two different approaches in order to
characterize the anisotropy : in a first part, we tried to explain this anisotropy
using formation models of inner core and, in a second part, we considered the
impact of eventual phase transitions on anisotropy.

Firstly, we simulate the propagation of seismic rays through a numerically
grown inner core, in order to measure the seismic anisotropy to compare with
actual observations and to constrain the dynamics and mineralogy of the inner
core. We conclude that no cubic structure of iron may produce a significant global
anisotropy. Only the hexagonal compact phase of iron may produce a measur-
able signal. Considering a panel of quadripolar geodynamical models, we observe
that simple preferential equatorial growth is the most consistent with seismologi-
cal observations of a polar anisotropy and depth dependence of seismic residuals.
Chemical stratification amplifies the global anisotropy by about 40%, but at the
same time increases the scatter of residuals in a way that is poorly compatible with
the observed depth dependence. Finally the addition of dendritic growth (solidi-
fication texture) prohibits the emergence of a first order North-South anisotropy.
Independently of the geodynamical model it appears clearly that none of these
geodynamical models the development of an anisotropy consistent with observa-
tions when using the published elastic properties of iron at inner core conditions.
Following this work, several geodynamical models remain to be studied such as
magnetic forcing (Lorentz forces). Models involving translation-thermal convec-
tion are of great interest as they may account for the hemispherical component of
the seismic anisotropy.

Secondly, we performed experiments on the a-e (cubic centered to hexagonal
compact iron) phase transition in pure iron. We compare our experimental texture
results with our simulations of the transformation considering Burgers mechanism.
We confirm here the Burgers atomic path as the mechanism activated during the
a-¢ transformation in iron. We find direct evidence of a strong variant selection
controlled by non-hydrostatic stresses in the diamond anvil cell during the forward
«a — ¢ transformation, producing strong textures. The opposite will occur with the
reverse € — « phase transition where an almost complete randomization is to be
expected. Our observations can be applied with some caution to the Earth’s inner
core and show that the strong seismic anisotropy in the inner core may not be
explained by the occurrence of a hexagonal to cubic phase transition in the inner
core. A limited texture memory effect was brought into light, already documented
for other transition metals. At last, we performed a preliminary study on the effect
of shear on the a-¢ phase transition in pure iron using a rotational cell. Again the
a-¢ phase transformation in iron can be modelized by the Burgers mechanism.
We find that simulations in the literature [Levitas and Zarechnyy, 2010a| fail to
reproduce our experimental results, particularly in terms of stress field.
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Introduction générale

“Alors une tnvincible épouvante s’empara de mon cerveau et ne le quitta plus.
J'avais le sentiment d’une catastrophe prochaine, et telle que la plus audacieuse
imagination n’aurait pu la concevoir. Une idée, d’abord vague, incertaine, se changeait
en certitude dans mon esprit. Je la repoussai, mazis elle revint avec obstination. Je
n'osais la formuler. Cependant, quelques observations involontaires déterminérent
ma conviction. A la lueur douteuse de la torche, je remarquai des mouvements
désordonnés dans les couches granitiques; un phénomeéne allait évidemment se
produire, dans lequel [’électricité jouait un role; puis cette chaleur excessive, cette
eau bouillante!. .. Je voulus observer la boussole. Elle était affolée!”

J. Verne, Voyage au centre de la Terre, 1864.

Qu’y a-t-il au centre de la Terre ? Cette question, bien que simple en apparence,
a donné et continue de donner du fil & retordre aux scientifiques. S’il est maintenant
évident que le monde fantastique peuplé de dinosaures qu’imaginait Jules Verne
n’existe pas, il reste encore de nombreuses interrogations au sujet de ce noyau
dense, riche en fer, découvert par Lehmann [1936] au coeur de la planéte. Que
ce soit au sujet de sa composition exacte, sa structure, sa nature minéralogique
ou méme de son mode de formation, la littérature, riche et documentée, peine
a trancher. En géodynamique de la Terre profonde, on étudie la formation de
la graine et on en prédit la structure. Les calculs ab initio permettent quant a
eux d’estimer les propriétés du fer a ces conditions de pression et de température
extrémes.

Cela fait maintenant plusieurs décennies qu’on reconnait I’existence d’une anisotropie
sismique dans la graine terrestre, découverte a Grenoble il y a 30 ans. Il s’agit d'une
propriété complexe qui fait appel & la fois aux propriétés élastiques des cristaux
qui la composent, et & la déformation de la matiére qui aligne les cristaux. Dans
le cadre de I'étude de la géodynamique et de l'anisotropie mantellique, il existe
des modéles numériques permettant de simuler le développement des textures et
de calculer les propriétés élastiques et I'anisotropie résultante dans le manteau
|[Kaminski et al., 2004, Karato et al., 2008, Castelnau et al., 2009]. Cette méthode
peut étre transposée a I’étude de I'anisotropie de la graine. En reprenant le modéle
de déformation du fer sous haute pression de ?, Deguen et al. [2011] ont généré
des modéles de graine élastique, plus réalistes, et donc plus a méme de repro-
duire des propriétés élastiques susceptibles d’étre en accord avec des observations
sismologiques qui décrivent une graine toujours plus complexe.

Néanmoins, la comparaison entre des modéles de graine élastique et I’anisotropie
sismique n’est pas évidente. Dans le cadre de ma thése, j'ai continué le travaux



LISTE DES TABLEAUX

de Deguen et al. [2011] pour établir un lien entre géodynamique, minéralogie et
sismologie et construit un modéle de propagation de rais sismiques afin de produire
des résidus synthétiques, directement comparables aux résidus de temps de trajet
PK Pbc — PK Pdf des sismologues de la graine.

J’ai par ailleurs mené des études expérimentales a haute pression sur leffet des
transformations de phase et du cisaillement sur les textures dans le fer pur. Les
objectifs étaient en particulier de déterminer les mécanismes de transition et de
tester un nouvel appareillage de cellule diamant rotative, permettant I’étude de
la rhéologie des matériaux. Les conclusions de ces études peuvent étre, avec une
certaine précaution, rapportées au cas macroscopique de transformations du fer
dans la graine terrestre.

Ce manuscrit s’articule en quatre parties principales. Dans une premiére partie
introductive, je présente les caractéristiques de l'anisotropie de la graine et son
origine. Ensuite, dans une deuxiéme partie, je décris le modéle direct d’anisotropie
que j’ai mis au point et je présente les résultats associés. Dans une troisiéme partie,
je traite des expériences de transitions de phase dans le fer a haute pression et de
la détermination expérimentale de son mécanisme de transition. Enfin, dans une
derniére partie, je présente les résultats des expériences de cisaillement sur le fer.



Premiere partie

L’anisotropie sismique dans la graine
terrestre






Chapitre 1

La graine sismologique
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1.1 L’outil sismologique : une sonde de la Terre
interne

La Terre interne est un monde complétement inaccessible. Le sondage le plus
profond réalisé dans la crotite ne dépasse pas la dizaine de kilométres, ce qui est
loin des 6371 km que totalise le rayon terrestre. Pour obtenir des informations sur
la Terre profonde et sur la graine en particulier, on ne dispose donc quasiment
pas de moyen direct. L’abondance des sources naturelles (séismes) ou controlées
(explosions), couplée a leur atténuation relativement faible avec la distance, fait
de la sismologie la méthode géophysique la plus puissante pour explorer les pro-
priétés de la Terre interne. Les méthodes sismologiques permettent d’observer des
objets jusqu’a six ordres de grandeur de différence, de quelques métres pour des
applications en ingénierie jusqu’'au centre de la Terre.

[’étude des séismes profonds a permis de surpasser les limites physiques a
I’exploration du noyau interne. De fait, ’essentiel des observations géophysiques sur
Iintérieur de la Terre sont des données sismologiques. Cependant, si la sismologie
permet de mesurer certaines caractéristiques du noyau interne telles que la vitesse
des ondes P et S, la masse volumique et la pression, elle ne permet pas d’accéder
directement & sa composition chimique et sa nature minéralogique.
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FIGURE 1.1 Systéme d’identification des phases en sismologie (extrait de Kennett
[2005]).

1.1.1 L’étude des séismes : a I'écoute de la Terre profonde

Les séismes générent des ondes élastiques du fait de la libération d’énergie
élastique en leur foyer [Dewaele et al., 2005]. Les ondes qui sondent le globe en
profondeur sont des ondes de volume et sont de deux types : les ondes de compres-
sion (ondes P) et les ondes de cisaillement (ondes S). Ces ondes se propagent a
I'intérieur du globe et on peut détecter leur émergence a la surface a ’aide de sis-
momeétres. Grace a des stations d’enregistrement réparties sur ’ensemble du globe,
I’arrivée en surface d’ondes sismiques est enregistrée en permanence avec une as-
sez bonne couverture spatiale. On peut donc, pour un séisme donné, construire la
courbe exprimant le temps d’arrivée des ondes sismiques en fonction de la distance
a la source. Ce travail permet a la fois I'identification des réflecteurs sismiques (sur
lesquels les ondes P etS se réflechissent et se réfractent) dans la Terre. Il permet
aussi de produire des profils moyens de vitesse de propagation des ondes sismiques
dans la Terre.

Avec les réflections internes et les conversions d’ondes aux interfaces (P — S
et S — P), les sismologues ont développé un systéme d’identification des phases
qui permet de référencer a la fois le type d’ondes (P ou S), la région dans laquelle
elles se propagent (K et I pour les ondes P dans le noyau externe et dans la graine
respectivement), et la surface sur laquelle elles ont été réfléchies (c pour Uinterface
manteau-noyau externe ou CMB,pour Core Mantle Boundary et i pour la surface
de la graine, ICB pour Inner Core Boundary). A titre d’exemple, une onde PKIKP
(Fig. 1.1) est une onde P qui n’a subi aucune réflection ou conversion de phase
a un interface et qui s’est propagée tour a tour dans le manteau, dans le noyau
externe puis dans la graine avant de remonter a la surface de la Terre. Si une onde
a subi de multiples réflections, les lettres désignant la phase sont dédoublées (ex :
PKIKPPcP, I'onde PKIKP a d’abord été réflechie une fois a la surface de la Terre,
puis & la CMB, pour enfin finir sa course, sans conversion d’onde, a la surface).
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FIGURE 1.2 Comparaison entre les modéles globaux de Terre PREM et ak135
(extrait et modifié de Souriau [2009]). En a, profil de vitesses des ondes S et P sur
I’ensemble du rayon terrestre pour les deux modeéles. En b, profil de vitesses des
ondes S et P autour de I'lCB. La région correspondante en a est indiquée par un
rectangle rouge.

1.1.2 Les modéles globaux de Terre

Il existe plusieurs modéles globaux de Terre qui présentent les profils de vitesse
des ondes sismiques dans la Terre [Souriau, 2007|. Le modéle PREM combine a la
fois les ondes de volumes et les modes propres, ce qui nous permet d’obtenir un
modéle qui comporte non seulement 1’évolution des vitesses des ondes P et .S avec
la profondeur, mais aussi celle de la densité. Le modéle ak135 [Kennett et al., 1995,
Kennett, 2005] est construit & partir de I’étude des ondes de volume uniquement
et est a ce jour le meilleur modéle pour les ondes P de compression dans le noyau.

Une comparaison entre les deux modéles, PREM et ak135, est fournie en Fig.
1.2. La Fig. 1.2a présente le profil global des vitesses d’ondes sismique dans la
Terre des modéles PREM et ak135. Il montre trois principales discontinuités des
vitesses sismiques qui séparent les différentes enveloppes terrestres : la discontinuité
entre le manteau supérieur et le manteau inférieur a 670 km de profondeur, la
discontinuité de Gutenberg ou LAB (lithosphere-asthenosphere boundary) entre
le manteau inférieur et le noyau externe a 2900 km et la derniére discontinuité, qui
nous intéresse ici, noyau liquide-graine (ICB) a 5150 km de profondeur.

Le fait que les vitesses des ondes P, vp, et S, vg, augmentent réguliérement
avec la profondeur indique que le noyau externe et le noyau interne sont quasi-
homogénes. La vitesse des ondes P décroit trés fortement en passant du manteau
au noyau liquide soulignant le changement de nature de ces deux enveloppes. Les
profils de vitesse montrent également que le noyau externe est liquide et que la
graine est solide. Dans le noyau externe liquide en effet, les ondes S ne se propagent
pas car un liquide n’oppose aucune résistance au cisaillement. En revanche, les
ondes S peuvent réapparaitre a 'lCB grace a la conversion d’une partie des ondes
P en ondes S et se propagent dans la graine solide, ce qui est confirmé par I’étude
des oscillations libres par Woodhouse et al. [1986|, Tromp [1993| et Romanowicz
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FIGURE 1.3 — Systéme d’identification des phases sismiques adapté a la sismologie
de la graine (extrait de Irving and Deuss |2011]).

and Durek [2000]. Les ondes sismiques PKJK P (J pour ondes S dans la graine)
sont trés difficiles a détecter directement |Okal and Cansi, 1998, Deuss et al., 2000].
Plus récemment, Cao et al. [2005] semblent formel sur la détection de cette phase
dans un cas particulier alors que Shearer et al. [2011] concluent qu’elles ne peuvent
étre observées a partir de la base de données a longue période.

De maniére générale, les deux modéles PREM et ak135 sont presque super-
posables. Néanmoins, ce n’est pas le cas lorsqu’on regarde en détail les profils de
vitesse des ondes P autour de I'interface noyau externe-graine, I'ICB (Fig. 1.2b). A
la base du noyau liquide, le gradient de vitesse est plus faible par rapport & PREM
et le saut de vitesse des ondes P est plus important. Si 'on analyse cette varia-
tion en terme de densité, cette observation impliquerait 'existence d’une couche
dense a la surface de la graine. Les conséquences en termes de nature et de pro-
portion en éléments légers incorporés dans la graine peuvent potentiellement étre
importantes.

1.1.3 Les principales phases sismiques dans la graine

L’étude de la graine est fondée sur I'observation des temps de trajet et des
amplitudes, obtenues avec le modéle ak135, des différentes phases (ondes P, S ou
les deux) échantillonnant le noyau. On s’intéresse ici aux trajectoires sismiques
des ondes P qui traversent la graine, a celles qui sont réfléchies & 'ICB ainsi qu’a
celles qui échantillonnent seulement le noyau externe : les ondes PKIKP, PKiKP
et PKP, respectivement. Ces trajectoires ne sont parcourues que pour des séismes
de grande ampleur avec un hypocentre profond.

Les sismologues de la graine ont établi un systéme d’identification complémen-
taire, mieux adapté a I’étude du noyau interne. Les principales phases sismiques
de la graine sont indiquées en Fig. 1.3. La phase PK Pdf est une onde PKIKP,
traversant la graine. Les phases PK Pbc et PK Pab suivent toutes deux des tra-
jectoires de type PKP et ne traversent pas la graine. La différence entre ces deux
trains d’ondes réside dans le fait que la premiére passe au plus prés de 'ICB alors
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que le point de retournement du rai (i.e. point le plus profond du rai ou turning
point) de la deuxiéme se trouve environ a mi-profondeur du noyau externe liquide.
En dernier lieu, il est également possible d’étudier les temps de trajet associés aux
ondes PKiKP qui se réfléchissent a I'ICB.

Une des principales difficultés de I'étude des temps de trajet dans la graine
est qu’on étudie un petit objet (moins de 0.7% du volume de la Terre) et trés
distant. Les trains d’ondes qui I’échantillonnent arrivent donc en surface assez
atténués. De plus, ces ondes traversent a deux reprises le manteau et la croiite.
Cette derniére ainsi que la base du manteau, la couche D”, et le manteau supérieur
(plaques en subduction) sont hautement hétérogénes [Souriau, 2009]. Dés que cela
est possible, il est donc pratique d’utiliser des temps de trajet différentiels entre
des phases proches (ex : PKPbe-PKPdf ou PK Pab-PK Pdf, voir Irving and
Deuss [2011] ou Creager [1999]). Cela présente I'avantage de retirer en partie la
contribution du manteau et de la crofite, ainsi que les erreurs de localisation et
d’évaluation des temps de trajet. En particulier, la phase PK Pdf, qui échantillonne
la graine, est souvent associée a la phase voisine PK Pbc. Celle-ci présente un point
de retournement du rai situé a la base du noyau liquide et a presque la méme forme
que la phase PK Pdf. On peut également utiliser la phase PK Pab, qui est plus
distante et plus marquée par la signature des hétérogénéités de la couche D”. Ainsi,
en s’affranchissant en grande partie de I'influence de la croite et du manteau, on
peut finalement isoler le signal sismologique de la graine.

1.2 Une graine anisotrope

1.2.1 Qu’est-ce que |'anisotropie sismique ?

L’anisotropie sismique est un terme général utilisé pour décrire un matériau
dont les propriétés élastiques dépendent de son orientation. Dans un milieu isotrope,
la vitesse de propagation des ondes sismiques est complétement indépendante de
la trajectoire suivie et de l'orientation du matériau. A l'inverse dans un matériau
anisotrope, les ondes sismiques se propagent avec des vitesses différentes en fonc-
tion de leur direction de propagation. Dans la suite de la discussion, j'utiliserai le
terme d’anisotropie pour parler de I’anisotropie sismique des ondes P.

1.2.2 Une anisotropie sismique complexe
1.2.2.1 Une anisotropie cylindrique Nord-Sud

La seule observation directe que I'on ait d'une anisotropie sismique de la graine
terrestre est relative aux ondes P [Morelli et al., 1986, Woodhouse et al., 1986,
Souriau, 2003|. La découverte de la composante Nord-Sud de 'anisotropie sismique
de la graine remonte aux travaux pionniers de Poupinet et al. [1983]. Il s’agit de
la premiére fois ou une différence de temps de trajet entre les ondes PKIKP se
propageant le long de I'axe de rotation et celles qui se propagent dans le plan
équatorial a été observée. Sans parler d’anisotropie sismique, Poupinet et al. [1983]
évoquent plutdt la possible existence d’hétérogénéités de vitesse dans la graine
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avec des zones anormalement rapides le long de I'axe Nord-Sud. En réalité, le
fait qu’un matériau soit considéré anisotrope ou hétérogéne dépend souvent de
I’échelle a laquelle on se place pour analyser ses propriétés [Maupin, 2009]. Un
matériau hétérogene a petite échelle peut ainsi apparaitre homogéne et anisotrope
a grande échelle. Comme la sismologie de la Terre profonde sonde les structures
avec des ondes de grande échelle, il convient donc de traiter le probléme en termes
d’anisotropie [Capdeville and Marigo, 2007].

L’anisotropie sismique observée par Poupinet et al. [1983] est détectable a la
fois dans la levée de dégénérescence ou dédoublement (splitting) des modes pro-
pres traversant le noyau [Woodhouse et al., 1986] et dans la comparaison des
temps de trajets entre les trajectoires polaires, proches de I'axe de rotation, et
ceux qui correspondent & des trajectoires équatoriales [Morelli et al., 1986, Irving
and Deuss, 2011]. Poupinet et al. [1983] formulent I’hypothése d’une anisotropie
sismique cylindrique afin d’expliquer ces différences de temps de trajet entre les
rais polaires et équatoriaux. Morelli et al. [1986] estiment 1’anisotropie moyenne
dans la graine a environ 1%. Ils décrivent une dépendance radiale de I’anisotropie
avec une enveloppe externe fortement anisotrope (de l'ordre de 3%) proche de l'in-
terface noyau externe-noyau interne (ICB) et diminuant avec la profondeur. Cette
estimation de 'amplitude de I'anisotropie est cohérente avec les résultats de Wood-
house et al. [1986], bien que ceux-ci l'aient trouvée légérement plus importante, de
I'ordre de 4% en surface.

Récemment, Irving and Deuss [2011] ont estimé une amplitude de 1’anisotropie
Nord-Sud de l'ordre de 3,8% d’aprés leurs études sur des résidus de temps de
trajet PK Pbc-PK Pdf. En Fig. 1.4, nous présentons leurs figures de résidus de
temps de trajet différentiels en fonction de 'angle entre le rai et I'axe de rotation,
¢. Pour les deux types de résidus, PK Pbc-PK Pdf (a) et PKPab-PKPdf (b),
on remarque facilement le décalage entre les rais polaires (¢ ~ 0°) et les rais
équatoriaux (¢ & 90°), avec une rupture de pente vers ¢ ~ 45°. Comme les résidus
positifs marquent les trajectoires les plus rapides, on note bien que les rais polaires
se propagent plus rapidement que les rais équatoriaux. Le fit quadratique montre
entre 3,3% (PK Pab-PK Pdf) et 3,8% (PK Pbc-PK Pdf) d’anisotropie.

Depuis les premiers travaux de Poupinet et al. [1983], 'observation de 1’anisotropie
sismique a bien évolué, notamment en termes de dépendance radiale et d’amplitude
du signal. De maniére générale, on considére que les ondes suivant des trajectoires
polaires arrivent environ 3s avant celles qui se propagent dans le plan équatorial.
Cette observation peut étre expliquée par une anisotropie cylindrique d’environ 3
a 4% (Fig. 1.4) avec un axe rapide aligné |Garcia and Souriau, 2000], voire légére-
ment penché |Creager, 1992, Su and Dziewonski, 1995, Romanowicz et al., 1996],
par rapport a la direction Nord-Sud. Toutefois, notons d’ores et déja que la den-
sité de points correspondant & des trajectoires polaires (entre 0 et 30°) est plus
nettement plus faible que pur les trajets équatoriaux et que de plus, ceux-ci cor-
respondent bien souvent aux mémes couples épicentre-séismomeétre. L’observation
de I'anisotropie de la graine terrestre est donc partielle et il faut garder a 'esprit
que des biais peuvent s’introduire lors de la généralisation.

10
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FIGURE 1.4 — Résidus de temps de temps de trajets différentiels PK Pbc-P K Pdf
(a gauche) et PK Pab-PK Pdf (a droite) (extrait de Irving and Deuss [2011]) en
fonction de I'angle que fait le rai sismique par rapport a ’axe de rotation. Le fit
quadratique appliqué sur les résidus décrit une anisotropie de l'ordre de 3,8%.

1.2.2.2 Une anisotropie dépendante de la profondeur

D’aprés 'étude des résidus sismiques de temps de trajets des ondes PK Pdf, il
existe une dépendance a la profondeur de I'anisotropie sismique. La Fig. 1.5 trace
I’évolution des temps de trajet des ondes PK Pdf en fonction de I'angle a I'axe
de rotation et de la profondeur du point de retournement du rai [Souriau, 2003].
On constate une augmentation progressive de 'amplitude de ’anisotropie Nord-
Sud avec la profondeur & partir d’une couche superficielle quasiment isotrope. Il

1
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FiGUreE 1.5 — Evolution de I'amplitude de I’anisotropie Nord-Sud observée en
fonction de la profondeur de retournement d'un catalogue de rais sismiques de
type PK Pdf (extrait de Souriau [2003]).
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est généralement admis que I'anisotropie n’excéde pas 1% dans les premiers 50 a
150 km en dessous de I'ICB. Les 50 premiers kilométres seraient méme compléte-
ment isotropes [Shearer, 1994, Song and Helmberger, 1995, Song and Helmberger,
1998, McSweeney et al., 1997, Creager, 2000, Garcia and Souriau, 2000|. Cette
couche externe (quasiment) isotrope présente également une forte dispersion |Cal-
vet and Margerin, 2008]. L’étendue de 'interface entre ces deux enveloppes est
encore controversée, bien qu’il existe certains arguments en faveur d’une discon-
tinuité brusque [Song and Helmberger, 1998, Ouzounis and Creager, 2001, Song
and Xu, 2002].

Il n’existe pas de consensus sur la variation de I'anisotropie sismique en dessous
de cette couche externe quasiment isotrope. Parmi les nombreux modéles proposés
[Vinnik et al., 1994], le modéle de Tromp [1995], obtenu & partir des modes propres,
suggére une augmentation de I'anisotropie vers le centre de la graine. A I'inverse,
les résultats d’inversions simultanées sur les modes propres et les ondes de volume
d’Ishii et al. [2002| présentent plutdt une anisotropie constante voire décroissante
avec la profondeur.

1.2.2.3 Une sous-graine

Ishii and Dziewonski [2002] ont révélé 'existence d’une sous-graine, de rayon
~300 km, dont les propriétés élastiques différent de celles des couches plus ex-
ternes. L’axe rapide d’anisotropie serait alors orienté a 45° de I'axe de rotation. La
présence d’une sous-graine a été confirmée par la suite par les études de Beghein
and Trampert [2003] et Romanowicz and Durek [2000]. Cependant, d’aprés Beghein
and Trampert [2003], I'axe de rotation de la graine serait en fait la direction
lente d’anisotropie dans la sous-graine (de diamétre ~400 km), contrairement a
ce qu’ont trouvé Ishii and Dziewoniski [2002] et contrairement a la direction rapide
de I'anisotropie sismique observée sur la graine globale. Enfin, Sun and Song [2008|
ont construit par inversion du temps de trajet d’ondes PKIKP un modéle tridi-
mensionnel de la texture de la graine qui favorise cette fois-ci une sous-graine de
rayon =600 km, présentant une vitesse de propagation minimale & 45° de 'axe
de rotation, et maximale le long de I’axe de rotation et dans le plan équatorial.
En fait, Calvet et al. [2006] ont montré que des modéles de graine caractérisés
par la présence d’une sous-graine de rayon 450-550 km expliquent aussi bien les
données si I’axe polaire est lent ou rapide. Ainsi, si la présence d’une sous-graine
est généralement acceptée, il n’existe pas de consensus quand a son volume et son
anisotropie.

1.2.2.4 Une anisotropie hémisphérique Est-Ouest

Tanaka and Hamaguchi [1997] ont proposé I'existence d’'une composante hémis-
phérique a 'anisotropie sismique a partir de 'analyse de temps de trajet différen-
tiels PK Pbc-PK Pdf. Ces résultats ont montré que les rais traversant la graine
paralléelement & I'axe de rotation n’ont pas la méme vitesse en fonction de la lon-
gitude des points d’entrée et de sortie. Depuis, un certain nombre d’auteurs ont
eux aussi détecté cette anisotropie hémisphérique a partir de leur propre catalogue
de rais PKP sondant la graine |Creager, 1999, Niu and Wen, 2001, Niu and Wen,
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2002, Cao and Romanowicz, 2004, Waszek et al., 2011, Irving and Deuss, 2011].
Récemment, c’est & partir de I'observation des modes propres que Deuss et al.
[2010] ont démontré a nouveau l'existence de variations régionales de Ianisotropie
de degré 1 (i.e. hémisphériques).

De maniére générale, on décrit deux hémisphéres, Ouest et Est. Coincidemment
(ou pas mais la raison demeure obscure a I'heure actuelle), I’hémisphére Ouest de
la graine est plus ou moins situé a 'aplomb du continent américain. L.’hémisphére
Est est situé sous la plaque eurasienne. Comme les derniéres études indiquent que,
bien qu’il existe une super-rotation de la graine, celle-ci demeure faible, de 'ordre
de 0 4 0,3°/an [Souriau, 2007|, cela signifierait que la position des hémisphéres par
rapport aux enveloppes terrestres externes est stable dans le temps.

En Fig. 1.6, nous présentons une deuxiéme figure d’Irving and Deuss [2011] qui
reprend les mémes résidus de temps de trajet (PK Pbc-PK Pdf en (a), PK Pab-
PKPdf en (b)) que dans la Fig. 1.4 mais en les coloriant differemment en fonction
de leur localisation géographique. En rouge, on retrouve les trajectoires de I'hémis-
phére Ouest, et en bleu, celles de I’hémisphére Est. On remarque une trés forte
disparité géographique : que ce soit en (a) ou en (b), 'hémisphére Ouest est trés
fortement anisotrope et ’hémisphére Est presque isotrope.
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FIGURE 1.6 — Résidus de temps de temps de trajets différentiels PK Pbc-P K Pdf
(a gauche) et PK Pab-PK Pdf (a droite) (extrait de Irving and Deuss [2011]) en
fonction de I'angle que fait le rai sismique par rapport a l'axe de rotation. Le
nuage de points des résidus de temps de trajet différentiels PK Pbc-PK Pdf est
divisé en deux groupes en fonction de I'hémisphére : en rouge, les trajectoires
de rai dans I’hémisphére Ouest, en bleu, celles de 'hémisphére Est. On applique
un fit quadratique a chacun. Hémisphére Ouest : anisotropie de l'ordre de 4,8%.
Hémisphére Est : anisotropie de 1'ordre de 0,5%.

Bien que de fortes hétérogénéités mantelliques localisées le long de quelques tra-
jectoires anormales puissent générer une composante hémisphérique [Ishii et al.,
2002, cela ne suffit pas a expliquer "amplitude observée |[Romanowicz et al., 2003].
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Pour expliquer la composante hémisphérique, Tanaka and Hamaguchi [1997| ont
donc proposé 'existence d’une couche superficielle isotrope d’épaisseur variable re-
couvrant un corps de graine anisotrope. Pour Creager [2000] et Garcia and Souriau
[2000], son épaisseur est minimale, de I'ordre de 100 km, dans I’hémisphére Ouest
et maximale dans I’hémisphére Est, atteignant 400 km. Ainsi, I'excés de matériau
isotrope dans I’hémisphére Est diminuerait la vitesse de propagation des ondes
sismiques le long de 'axe de rotation. On parle d’hémisphére lent. A Pinverse, 1’é-
paisseur isotrope étant nettement plus faible dans I'hémisphére Ouest, les vitesses
des ondes sismiques ne traversent principalement que du matériau anisotrope et
se propagent donc plus rapidement le long de I'axe de rotation qu’a I’Est.

1.2.2.5 Une anisotropie d’'atténuation

Les nombreux travaux sur I’atténuation dans la graine ont montré que la facteur
d’atténuation @ dans les couches externes du noyau interne était faible [Doornbos,
1974, 1983, Cormier, 1981, Niazi and Johnson, 1992, Bhattacharyya et al., 1993,
Souriau et al., 1997, Tseng et al., 2001, Oreshin and Vinnik, 2004|. La modélisa-
tion des formes d’onde PKP pour des distances plus ou moins opposées montre
également une augmentation de @ avec la profondeur |Li and Cormier, 2002|, qui
s’accompagne d’une diminution de la dispersion des valeurs de () et traduisant une
plus grande homogénéité. La région centrale de la graine présentant un facteur de
qualité ) élevé, correspond a peu prés a la sous-graine décrite par Ishii et al.
[2002] et Beghein and Trampert [2003]. Cela peut étre I'indication d'une fabrique
différente au centre |Cormier and Stroujkova, 2005|, cohérente avec les observa-
tions selon lesquelles les propriétés élastiques de la sous-graine seraient différentes
de celles des enveloppes externes de la graine [Ishii et al., 2002].

En plus de cette dépendance a la profondeur, il a été démontré qu’il existait
des variations régionales a grande échelle de 1’anisotropie d’atténuation [Wen and
Niu, 2002, Garcia, 2002]. On constate une géométrie hémisphérique qui semble
parfaitement corrélée a I’anisotropie hémisphérique évoquée précédemment (Fig.
1.7) |Tseng et al., 2001, Wen and Niu, 2002, Cao and Romanowicz, 2004, Yu and
Wen, 2006|. Dans les premiers 85 km, on observe un faible ) dans 1’hémisphére
Est (propagation rapide le long de I’axe de rotation). A l'inverse, dans I’hémis-
phére Ouest (propagation moins rapide), les observations montrent que le facteur
de qualité est fort. Notons que ces variations régionales d’atténuation semblent
uniquement superficielles puisqu’elles n’ont pas été détectées en profondeur |Li
and Cormier, 2002, Cao and Romanowicz, 2004, che Yu and Wen, 2006].

[atténuation renseigne sur la nature physique de la graine et sa texturation.
En effet, cette derniére peut générer une perte d’énergie a cause de la plus grande
dispersion (i.e. scattering), a lorigine d’'une atténuation sismique. Aussi, il est
possible que les deux hémisphéres Est et Ouest ne présentent pas la méme tex-
ture. Cela n’est possible que si la dynamique de la graine est bipolaire. Calvet
and Margerin [2008| proposent un fort scattering de la couche isotrope externe.
Les variations latérales d’épaisseur de cette unité seraient donc a l'origine de la
différence d’atténuation constatée.

En plus de la dispersion [Li and Cormier, 2002|, d’autres mécanismes peuvent
générer de I'atténuation sismique dans la graine. Il y a, d’une part, la viscoélasticité
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FIGURE 1.7  La graine sismologique (inspirée de Souriau [2009]). La couche
isotrope de surface, d’épaisseur variable, enveloppe un coeur anisotrope (souligné
par des rayures). La possible sous-graine de propriétés élastiques différentes est
représentée au centre de la graine en gris. L’hémisphére Ouest, rapide, montre peu
d’atténuation (i.e. facteur de qualité @ faible). A P'opposé, 'hémisphére Est est
moins anisotrope et I'atténuation y est forte.

[Cormier, 1981, Li and Cormier, 2002] et, d’autre part, la diffusion [Loper, 1983|.
Une autre hypothése est I'existence d’une zone de mush (matériau partiellement
fondu) a 'ICB qui expliquerait le faible facteur de qualité @ a la surface du noyau
interne |[Fearn et al., 1981|. Dans le cas d'une fusion partielle, on s’attend en effet
a observer une forte atténuation élastique, corrélée a des vitesses sismiques et une
viscosité faibles Souriau [2009].

Une nouvelle voie de recherche s’appuie sur la découverte de la translation
de la graine |[Alboussiere et al., 2010, Monnereau et al., 2010|. Cette translation
serait engendrée par les forces d’Archiméde volumiques dans la graine. Elle im-
plique une fusion de la graine dans un hémisphére et une cristallisation augmentée
dans I’hémisphére antipodal. Monnereau et al. [2010| proposent que la taille des
grains évolue lors de la translation, ce qui expliquerait la différence hémisphérique
d’atténuation sismique.

1.2.3 L’anisotropie sismique de la graine : un artefact?

Il a été proposé que l'anisotropie sismique soit en fait un artefact da a des
hétérogénéités mantelliques dont la distribution géographique imiterait une anisotropie
sismique |Bréger et al., 2000, Ishii et al., 2002, Romanowicz et al., 2003|. Cette hy-
pothése reste possible. Par ailleurs, les structures verticales des courants géostrophiques

15



LA GRAINE SISMOLOGIQUE

16

dans le noyau externe liquide pourraient étre responsables du splitting observé en
majeure partie. Néanmoins, I’hypothése d’une anisotropie sismique de la graine
reste la plus “simple” et est cohérente avec la plupart des observations sismologiques.
Elle reste donc privilégiée.

1.2.4 L’origine de |'anisotropie de la graine : une question
d’échelle...

[’anisotropie sismique est une propriété complexe qu’il ne suffit pas de regarder
a I’échelle macroscopique de la planéte pour pouvoir I’expliquer. Nous nous sommes
donc attachés a décrire toutes les formes d’expression de I'anisotropie depuis le
monocristal au cas macroscopique de la Terre (Fig. 1.8).

La graine

La Terre

FIGURE 1.8 — Les échelles de 'anisotropie sismique dans la graine terrestre. La
figure représentant la graine est extraite de Olson [2009].

Dans le chapitre 2, nous aborderons les propriétés élastiques du fer et de ses
alliages sous haute pression et haute température. Nous verrons ensuite comment
les propriétés élastiques évoluent du monocristal a I'assemblage polycristallin et
comment cela génére une anisotropie élastique. Dans le chapitre 3, nous étudierons
en quoi le comportement élastique des alliages métalliques peut donner des pistes
concernant la dynamique du noyau interne et sa formation. Enfin, nous conclurons
notre périple en abordant la maniére dont on percoit cette anisotropie sismique a
travers le filtre des enveloppes supérieures anisotropes.
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L "anisotropie sismique a |'échelle
microscopique : du monocristal
au polycristal
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L’étude de l'anisotropie sismique observée dans la graine terrestre est indis-
sociable de 1'étude de sa nature minéralogique et de sa texture si on exclut la
possibilité de présence de gouttes liquides alignées par la cristallisation (mush)
ou la déformation dans I’ensemble de la graine. Fn effet, il est impossible de pro-
duire de I'anisotropie sismique macroscopique dans une graine polycristalline si, a
I’échelle microscopique, les monocristaux qui la composent sont tous isotropes. On
ne peut pas non plus produire d’anisotropie sismique dans la graine si la texture est
aléatoire, quelle que soit I'amplitude de ’anisotropie élastique dans le monocristal.

Dans ce chapitre, nous allons d’abord exposer 1'état des connaissances sur la na-
ture minéralogique et cristallographique des cristaux qui composent la graine. Nous
nous concentrerons ensuite sur les propriétés élastiques des matériaux, monocristallins
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Body-centered cubic Face-centered cubic Hexagonal close-packed
(bcc) (fcc) (hcp)

FIGURE 2.1 — Mailles atomiques élémentaires des phases cristallines du fer : cc
(structure cubique centrée), cfc (structure cubique face centrée) et he (hexagonale
compacte), ordonnées par niveau de compaction croissant.

puis polycristallins, afin de caractériser I’anisotropie élastique a 1I’échelle du monocristal
et du polycristal, qui est a l'origine de I’anisotropie sismique dans la graine.

2.1 Quelle(s) phase(s) cristalline(s) dans la graine
terrestre ?

2.1.1 Les structures cristallines du fer

Le milieu cristallin est un état ordonné de la matiére dans lequel il y a un ar-
rangement régulier et symétrique des atomes. La maille élémentaire correspond au
volume élémentaire (a une échelle atomique) qui, répété a l'infini par translation
dans les trois directions de 'espace, constitue le réseau cristallin. Il existe en tout
trois structures cristallographiques possibles pour le fer : une structure cubique
centrée (cc), une structure cubique face centrée (cfc) et une structure hexagonale
compacte (hc), par ordre de compaction croissant. Sur la Fig. 2.1, on présente les
différentes mailles élémentaires pour chacune de ces structures cristallines. Les
structures cubique centrée et cubique face centrée sont toutes deux cubiques.
Cependant dans la structure cubique centrée, il y a un atome au centre de la
maille, ce qui n’est pas le cas pour la structure cubique face centrée. En revanche,
cette derniére structure présente six atomes supplémentaires qui sont répartis sur
les faces du cube formé par la maille élémentaire. L’état de compaction est aussi
plus grand. En dernier lieu, la structure hexagonale compacte est celle qui présente
le plus fort taux de compaction. Une transition de phase correspond au passage
d’une structure cristalline a une autre. Elle est accompagnée d'une discontinuité
de volume marquant la différence de compaction.

18
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2.1.2 La composition de la graine terrestre
2.1.2.1 Une graine dense, riche en Fe et Ni

Le domaine de stabilité d’une structure cristalline dépend de la composition.
Pour étudier la structure de la graine terrestre, il nous faut donc au préalable nous
faire une idée des proportions relatives des éléments qui la composent.

Pour connaitre la composition de la graine, il existe trois sources d’information :
1) le profil sismique de la Terre et son interprétation, 2) les comparaisons avec les
météorites primitives et la composition de la nébuleuse solaire, et enfin 3) les
modéles géochimiques de partitionnement lors de la différenciation planétaire.

Parmi les échantillons dont on dispose, les météorites différenciées, composées
d’alliages de fer, sont interprétées comme des matériaux analogues a ceux du noyau.
A travers leur observation et d’aprés les travaux pionniers de Birch [1952], il est
communément admis que le noyau terrestre, liquide et solide, est constitué princi-
palement de fer. Les observations sismologiques de la densité du noyau ont égale-
ment montré qu’il présentait un déficit de densité de ordre de 10% par rapport
a celle du fer pur |Birch, 1964|. Les mesures de propagation d’ondes sismiques de
Fiquet et al. [2001] ont estimé que la densité dans la graine était 4 & 5 % moins
dense que le fer pur hexagonal compact. La graine n’est donc pas composée de fer
pur mais d’un alliage métallique dont la composition reste a déterminer.

En plus du fer, il est généralement accepté que la graine contient 4,5 & 5% de
nickel [Dewaele et al., 2005]. Etant donné que la présence de Ni augmente la den-
sité des alliages métalliques, on ne peut rigoureusement pas expliquer le contraste
de densité observé par 'apport de Ni. I’ajout d’éléments légers permettrait d’ex-
pliquer le déficit de densité observé. D’aprés les travaux de Jephcoat and Olson
[1987], Stixrude et al. [1997] et Fiquet et al. [2001], la graine en contiendrait de 2
a 5%. La nature et les proportions relatives de ces éléments légers restent encore
a déterminer formellement.

2.1.2.2 Les modéles géochimiques et la composition en éléments légers

C’est 1a que les modéles géochimiques de la composition du noyau interviennent
[Dewaele et al., 2005]. Ces derniers reposent sur des modéles globaux de Terre et,
bien qu’ils ne soient pas forcément les plus pertinents pour étudier la composition
du manteau, ils demeurent indispensables pour étudier celle du noyau. L'utilisation
des modeéles globaux de Terre permet de déterminer la composition globale de la
Terre et du manteau puis, par différence, de calculer celle du noyau.

Pour représenter la composition du manteau primitif, supposé homogéne, on
prend des péridotites. Ces roches, issues du manteau supérieur, sont, disponibles
a l'affleurement dans certaines zones de collision du globe. Elles sont considérées
comme représentatives du manteau supérieur et, par hypothése d’homogénéité,
du manteau inférieur également. Comme représentant de la composition globale
de la Terre, on choisit généralement des chondrites. Il s’agit de météorites non
différenciées, témoins de I'histoire précoce du systéme solaire, dont I’abondance
en éléments chimiques est la méme que dans la photosphére solaire. Ainsi, leur
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composition refléte en théorie la composition chimique du systéme solaire et donc
celle des planétes telluriques.

On pose ensuite des hypothéses sur les propriétés de fractionnement des élé-
ments chimiques que 'on prend en compte dans le modéle. Les éléments volatils,
avec une faible température de condensation, s’échappent au moins en partie de la
Terre au cours de sa formation (ex : H, He, C, N). Les éléments sidérophiles (ex :
Ni, Co) présentant une forte affinité pour le fer sont préférentiellement incorporés
dans le noyau terrestre. Enfin, les éléments réfractaires lithophiles, ayant une forte
affinité pour les silicates, restent dans le manteau pendant sa différenciation.

En vertu de leur mode de fractionnement, les éléments légers les plus suscep-
tibles d’avoir été incorporés dans la graine sont O, S et Si. Le trés faible coeffi-
cient de partitionnement liquide-solide de 'oxygéne en fait un mauvais candidat
pour la composition de la graine, malgré son caractére sidérophile et les condi-
tions oxydantes de la formation du noyau [Siebert et al., 2013]. Badro et al. [2007]
considérent donc que 'oxygéne n’est présent qu’en traces dans la graine, ce qui
confirme les résultats des calculs ab initio de Alfé et al. [2002] qui prédisent une
proportion de 0,24+0,1%m pour O. Néanmoins, les récents travaux de Tsuno et al.
[2013] relayés par Vocadlo |2013] mettent en avant un partitionnement lors de la
différenciation primitive et la formation du noyau favorable a O. Il existe donc une
certaine probabilité pour que O soit un des éléments légers présents dans la graine
en proportions non négligeables.

Le cas du soufre est ambigu. Etant a la fois sidérophiles et volatil, il s’est
échappé en partie lors de la formation de la Terre, tandis qu’une partie a été
incorporée au noyau. Il est donc probable que sa concentration dans la graine
n’excéde pas les 2% |Dewaele et al., 2005].

D’aprés Tsuno et al. [2013], Si serait un des éléments légers principaux dans la
graine. Antonangeli et al. [2010] évaluent sa proportion dans la graine a 1 a 2%m.
Cette estimation est inférieure aux estimations de Alfé et al. [2002] mais est en
accord avec la plupart des modéles géochimiques.

De maniére générale, la composition de la graine reste mal contrainte en dehors
des éléments majeurs qui la constitue (i.e. un alliage Fe-Ni). on considére cependant
que la présence des éléments légers, Si et S, est probable dans des proportions
faibles mais non négligeables, suffisantes pour expliquer le contraste de densité
entre le noyau externe et la graine.

2.1.3 Le diagramme de phase du fer sous HP et HT

Bien qu’étudié depuis de nombreuses années, le diagramme de phase du fer
reste le sujet de nombreuses études, controverses, et publications. Pour simplifier
la discussion, cette section sera donc divisée en 3 parties. La premiére partie se
concentrera sur le fer pur en dega de 200 GPa, pour lequel le diagramme de phase
est assez bien contraint. La second partie discutera du diagramme de phase au
dela de 200 GPa, ot existent de nombreuses controverses. Enfin, la troisiéme partie
abordera la question des éléments légers, qui est loin d’étre tranchée.
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FIGURE 2.2 — Diagramme de phase du fer et profil de la température en fonc-
tion de la profondeur dans la Terre ou géotherme [Boehler, R., 1993, Alfé et al.,
2007, Stacey, 2010| extrait et modifié de Tateno et al. [2010]. Les marqueurs vides
correspondent aux mesures en cellule a enclumes de diamant & chauffage laser (LH-
DAC) de Tateno et al. |2010] (les différentes séries d’expériences sont représentées
par différents symboles), et les diamants bleus sont les points expérimentaux de
Kuwayama et al. [2008]. Les limites de transition de phase solide-solide a basse
pression ainsi que la courbe de fusion sont extraites de Boehler, R. [1993]. Liq.,
liquide.

2.1.3.1 Le fer pur en dessous de 200 GPa

Le diagramme de phase présenté par Tateno et al. [2010] est bien représentatif
du consensus général [Vocadlo et al., 2003, Nguyen and Holmes, 2004, Tateno et al.,
2010, Anzellini et al., 2013] pour des pressions inférieures a 200 GPa (Fig. 2.2).
Le fer présente quatre structures stables reconnues, «, v, § et €. La phase «, de
structure cubique centrée (cc) est la phase de basse pression et basse température.
A pression ambiante, le fer « se transforme en une autre phase cubique, le fer ~,
de structure cubique case centrée (cfc) a 1185 K, puis de nouveau en une phase
de structure cubique centrée, la phase 9, a 1667 K, avant de fondre a 1811 K. Ces
transformations sont connues depuis plusieurs décennies et sont a la base de la
métallurgie moderne. Comprimé a température ambiante, le fer « se transforme
en une phase de structure hexagonale compacte (hc), la phase ¢, & une pression de
I'ordre de 15 GPa. Cette transition fut découverte par Jamieson and Lawson [1962]
et confirmée & de nombreuses reprises |Takahashi and Bassett, 1964, Clendenen
and Drickamer, 1964, Giles et al., 1971, Huang et al., 1987, Basset and Huang,
1987, vonBargen and Boehler, 1990, Taylor et al., 1991, Wang and Ingalls, 1998,
Rueff et al., 1999, Miyagi et al., 2008]. Jusque 100 GPa, le fer ¢ se transforme en
fer v & haute température de structure cubique face centrée. Au dela de 100 GPa,
le fer ¢ est la seule phase du fer en deca de la température de fusion.
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FIGURE 2.3 Diagramme de phase du fer et courbe de fusion extrait d’Anzellini
et al. [2013], obtenu a partir de leurs résultats ainsi que de ceux de Tateno et al.
[2010]. Les lignes pleines sont les frontiéres entre phases. Celles tiretées correspon-
dent aux extrapolations de courbe de fusion. Les lignes a figurés mixtes pointillés-
tirets sont les frontiéres de cristallisation rapide. Compression dynamique : 6,
Nguyen and Holmes [2004]; 7, Brown [2001]. Compression statique : 8, Boehler,
R. [1993]; 9, Shen et al. [2004]; 10, Williams et al. [1987]; 11, Ma et al. [2004];
22, Komabayashi et al. [2009]; 29, Jackson et al. [2013]. Calculs ab-initio : 12, Be-
lonoshko et al. [2000] ; 13, Alfé et al. [2002]; 14, Alfe [2009]; 15, Sola et al. [2009].
La phase 0 n’est pas représentée.

Au cours des années 90, de nombreuses phases supplémentaires, de structures
de type «double hexagonale» [Saxena et al., 1993, Boehler, R., 1993, Matsui, 1994,
Saxena et al., 1995, Yoo et al., 1995, 1996, Saxena et al., 1996, Matsui and Ander-
son, 1997, Dubrovinsky et al., 1998, Rueff et al., 1999, Dubrovinsky et al., 2000,
Brown, 2001| ou orthorhombique [Andrault et al., 1997, Fridk and Sob, 2008] ont
été proposées pour des températures et pressions au dela de 1300 K et 50 GPa
[Komabayashi and Fei, 2010], voire de 3000 K et 200 GPa [Brown, 2001]. Ces
travaux n’ont pas été confirmés par les études plus récentes et il est maintenant
établi que ces mesures résultaient d’'une mauvaise maitrise d’outils expérimentaux
alors en développement. La courbe de fusion du fer pur reste un sujet de contro-
verse, comme en démontre la publication récente de Anzellini et al. [2013] (Fig.
2.3) estimant une température de fusion de 5000 K a 200 GPa, plus de 1000 K au
dessus des précédentes observations expérimentales [Brown and McQueen, 1986,
Williams et al., 1987, Boehler, R., 1993, Komabayashi et al., 2009 mais conforme
aux calculs de Alfe et al. [1999] et Belonoshko et al. [2000] et aux extrapolations a
partir des résultats de compression dynamique de Ahrens et al. [2002] et Nguyen
and Holmes [2004].
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2.1.3.2 Le fer pur au dessus de 200 GPa

Les expériences a haute pression et haute température au deld de 200 GPa
restent a la limite des technologies actuelles. De méme, les calculs ab-initio sur
le fer et ses composés sont difficiles et ne convergent pas toujours sur les mémes
structures. En conséquence, il n’y a pour l'instant pas de consensus sur la struc-
ture cristallographique du fer pur aux conditions de pression et température de
la graine. Les travaux expérimentaux récents de compression statique de Tateno
et al. |2010] et les expériences en choc de Brown [2001] et Nguyen and Holmes
[2004] proposent une structure hexagonale compacte (hc), ce que confirment les
résultats de compression statique de Dewaele et al. [2006] et Anzellini et al. [2013].
Ross et al. [1990] suggérent quant & eux Papparition d'une structure cubique cen-
trée a haute pression et haute température, la phase o’ d’aprés leurs résultats en
compression statique, ce qui est en accord avec les travaux expérimentaux de Lin
et al. [2003] et Dubrovinsky et al. [2007] mais en opposition avec les observations
de Mao et al. [2006]. D’autres expérimentateurs cependant n’ont détecté aucune
phase autre que ¢ et expliquent les résultats précédents soit par la présence d’im-
puretés en faible quantité ou d'un comportement métastable induit par 1’état de
contraintes [Shen et al., 1998|. En paralléle, les travaux de Ross et al. [1990] et Mao
et al. [2006] proposent une derniére structure cubique face centrée coexistant avec
la structure hexagonale voire méme favorisée [Vocadlo et al., 2008a]. Les travaux
théoriques ne permettent pas de lever l'incertitude sur la structure du fer aux
conditions P/T de la graine, bien au contraire. Dans le fer, si les calculs de Ross
et al. [1990], Matsui [1994], Matsui and Anderson [1997], Voc¢adlo et al. [2003], Be-
lonoshko et al. [2003], Voc¢adlo et al. [2008b], Belonoshko et al. [2011], Kong et al.
[2012] indiquent une possible stabilisation d’une structure cubique centrée, ceux
de Stixrude and Cohen [1995] et Soderlind et al. [1996] s’y opposent fortement,
en particulier pour des raisons de moment magnétique et d’instabilité mécanique
[Vocadlo et al., 2003]|. Ils désignent la structure hc comme la seule possible, ce que
confirment les calculs de Vocadlo et al. [2003|. La structure cubique face centrée a
également ses fervents défenseurs puisque, au méme titre que la structure hexag-
onale compacte, elle est mécaniquement stable [Coté et al., 2010, 2012|. A I'heure
actuelle, le consensus scientifique n’est donc pas atteint. De plus les pressions de
transformations entre ces différentes structures différent et la profondeur a laque-
lle ces transformations se produisent dans la graine est loin d’étre évidente. En
résumé, de la méme maniére que Vocadlo et al. [2003], on peut conclure en disant
qu’on ne connait pas actuellement I'identité de la phase stable. En conséquence,
aucune structure du fer, cubique centrée et/ou cubique face centrée, ne peut étre
écartée.

2.1.3.3 L’effet des alliages

S’il est entiérement accepté que le noyau interne soit composé trés majoritaire-
ment de fer, il reste des incertitudes sur la composition en éléments légers. Pour
rappel, on estime généralement que la graine contient 5 a 10% de nickel et un
mélange de silicium, d’oxygéne, de soufre, de carbone et/ou d’hydrogéne, par de-
gré d'importance décroissant Allégre et al. [1995], McDonough and s. Sun [1995],
Stixrude et al. [1997], Poirier [2000|, Vocadlo et al. |[2003]. La compréhension des
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FIGURE 2.4 Evolution du domaine de stabilité du fer cubique face centrée en
fonction de la proportion en nickel dans le systéme Fe-Ni et de la pression (extrait
de Kuwayama et al. [2008]).

relations entre phases dans des systémes & base de fer et contenant un élément léger
ou plus est critique pour déterminer a la fois la composition et la structure cristal-
lographique du noyau interne. Les travaux expérimentaux et théoriques suggérent
une stabilisation des phases cubiques par 'ajout d’éléments légers.

L’effet de Ni

Les expériences de Kuwayama et al. [2008] ont démontré que le composant Ni
du point triple cfc-he-liquide augmentait avec la pression (Fig. 2.4). Ainsi, il est
possible qu’avec 10 & 20%m Ni, il se situe & des pressions de l'ordre de 330 GPa et
qu’on cristallise du fer sous forme cubique face centrée 4 I'lCB, en accord avec les
observations de Huang et al. [1992| et les calculs de Coté et al. [2012|. A l'inverse,
si la proportion de nickel dans le noyau externe est plus faible que que celle qui
place le point triple cfc—hc—liquide a 'ICB, on cristallise du fer he. Ces proportions
sont plus élevées que les valeurs généralement acceptée de 5 a 10% de Ni dans la
graine mais rappellent la composition de certaines météorites ferreuses contenant
parfois jusqu'a 30% de Ni. Les résultats récents de Sakai et al. [2011] et Tateno
et al. [2012] apportent toutefois une nuance puisque leurs expériences ont prouvé
que des alliages contenant jusqu’a 10%m de nickel cristallisaient toujours dans
la structure he (Fig. 2.5). Si elle existe, la proportion critique de Ni a partir de
laquelle on cristallise du fer cfc serait donc supérieure.

L’effet de Si

I’ajout de silicium étend le domaine de stabilité de la phase v de structure cu-
bique face centrée (cfc) vers les hautes pressions accompagné d’un déplacement
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FIGURE 2.5 Diagramme de phase du fer pour le systéme Fe 10%mNi extrait de
Tateno et al. [2012].

du point triple cfc-he-liquide vers le domaine P-T correspondant a la graine. Pour
des proportions inférieures & 4%m Si, soit la proportion maximale supposée dans
la graine, les alliages de fer conservent une structure hc [Asanuma et al., 2008].
Pour des alliages plus riches en fer, les calculs théoriques et expérimentaux de Lin
et al. [2002] et Lin et al. [2003] mettent en avant une stabilisation de la structure
cc. Fischer et al. |2013| proposent une structure cubique simple avec un motif di-
atomique, B2, qui n’est pas incompatible avec les observations précédentes de Lin
et al. [2003] puisque celle-ci est proche de la forme cubique centrée classique et
peut entrainer une confusion. D’aprés leurs observations, le fer cristallise dans la
structure B2 pour des proportions de silicium supérieures & 9%m (Fig. 2.6).

L’effet de O

L’effet de I'ajout de 'oxygéne dans le diagramme de phase du fer n’est pas a ma
connaissance documenté a ’heure actuelle, puisqu’il était jusqu’a présent générale-
ment accepté qu’il n’était présent dans la graine qu’en concentration négligeable
[Alfe et al., 2002|. Les structures cristallographiques identifiées pour des alliages
de Fe et O sont également peu stables aux conditions de la graine terrestre [Alfé
et al., 1999].

2.2 Propriétés élastiques du monocristal de fer ou
alliage de fer aux conditions de la graine

[’anisotropie sismique est fondamentalement une anisotropie élastique, qui né-
cessite de remonter aux propriétés élastiques du monocristal puis du polycristal
pour en retracer l'origine.
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FIGURE 2.6 — Diagramme de phase du fer pour le systéme Fe-FeSi en fonction de
la composition extrait de Fischer et al. [2013|. (A) Fer pur, courbe de subsolidus
et de fusion de Komabayashi and Fei [2010] et Ma et al. [2004] respectivement, (B)
Fe—9Si; cercles bleus pleins : structures cfc et B2; cercles bleus vides : structures
métastables cfc+he+B2; carrés orange : he+B2; diamants bleus : he, (C) Fe 16Si
[Fischer et al., 2013], triangles rouges vides : structure D03 ; triangles rouges pleins :
B2, (D) FeSi, ligne grise : courbe de fusion de Lord et al. [2010] ; étoiles violettes :
structures B2-+B20.

2.2.1 Deétermination des propriétés élastiques

Dans les faits, il est possible de déterminer les propriétés élastiques d’un matériau
(monocristal ou assemblage polycristallin) a la fois expérimentalement et théorique-
ment.

2.2.1.1 Mesures expérimentales

Expérimentalement, on peut mesurer les propriétés élastiques de plusieurs
maniéres différentes. En ondes de choc par exemple, on analyse en temps réel
les déformations alors que I’échantillon est projeté a grande vitesse sur une cible.
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Il est également possible d’utiliser des méthodes de propagation d’ultrasons.
On mesure alors la vitesse de propagation d’ondes d’ultrasoniques générées par
un vibreur. La taille des échantillons nécessaires limite cependant le champ de
pression accessible & 20GPa.

On peut atteindre des pressions plus élevées avec la mesure des vitesses de
propagation d’ondes acoustiques en diffusion inélastique des rayons X (IXS inelas-
tic x-ray scattering) |Fiquet et al., 2001, Badro et al., 2007, Antonangeli et al.,
2010]. Fiquet et al. [2001] ont par exemple réussi a appliquer jusqu’a une pression
de 110GPa sur un échantillon de fer. Antonangeli et al. [2010] ont de leur coté
atteint des pressions de 'ordre du mégabar sur un alliage métallique Fe-Ni-Si.

Enfin, il est possible de mesurer les vitesses des ondes acoustiques en diffraction
des rayons X. La pression maximale atteinte par Antonangeli et al. [2004] sur du
cobalt hc était de 43GPa. En étudiant la variation des distances interréticulaires sur
des images de diffraction, il est alors possible de retrouver les propriétés élastiques
de I’échantillon.

Il existe cependant des limites expérimentales évidentes qui sont que, méme
en utilisant des dispositifs de haute pression comme les les presses 4 enclumes
de diamant (DAC pour Diamond Anvil Cells), il est trés difficile de travailler
aux conditions extrémes de pression et de température de la graine. Récemment,
Tateno et al. [2010] ont pu procéder a des mesures de diffraction des rayons X au
conditions de la graine, ce qui laisse entrevoir des espoirs de progrés rapides afin
de repousser ces limites matérielles.

Une remarque intéressante est que les résultats expérimentaux obtenus sur
des alliages métalliques peuvent apporter des informations complémentaires utiles
pour contraindre plus efficacement la composition de la graine [Badro et al., 2007].

2.2.1.2 Les calculs ab initio ou “depuis le premier principe”

Les calculs théoriques ab initio s’appuient sur les lois physiques quantiques de
base en résolvant les fonctions d’ondes des noyaux et des électrons, établies sans
postulats additionnels ou modéles spéciaux. Ils présentent I’avantage de pouvoir
directement procéder a des calculs aux conditions de pression et de température
de la graine terrestre. A ce titre, il existe de nombreux modéles élastiques publiés,
en particulier pour le fer £ (he) [Soderlind et al., 1996, Mao et al., 1998, Laio
et al., 2000, Steinle-Neumann et al., 2001, Vocadlo et al., 2009, Sha and Cohen,
2010], un peu moins pour les autres structures cubiques, cc [Vocadlo, 2007| et cfc
[Vocadlo et al., 2008a]. Cependant, tout comme au sujet de la structure stable dans
la graine, il n’existe pas de consensus sur les propriétés élastiques du fer. En effet,
les modéles élastiques ab initio sont trés dépendants de I’a priori et éventuellement
de certaines hypothéses de simplification des calculs).

2.2.2 Modélisation des propriétés élastiques par le tenseur
élastique

Il est pratique de pouvoir exprimer les propriétés élastiques du monocristal as-
sez simplement. Pour cela, on utilise généralement le tenseur élastique. La connais-
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sance des composantes de ce tenseur suffit a décrire entiérement le comportement
élastique du matériau (monocristallin ou non).

Un monocristal présente en général un comportement élastique anisotrope qui
est celui d’'un matériau linéaire élastiquement. Son comportement élastique peut
alors étre modélisé par un tenseur d’ordre 4, C, le tenseur élastique (aussi appelé
tenseur des rigidités). Le tenseur élastique contient 3* = 81 composantes, Cijni,
appelées constantes élastiques [Mainprice, 2007|. Son tenseur inverse, S, est quant
a lui appelé le tenseur des complaisances ou des souplesses. Cette écriture peut
étre fortement simplifiée.

En élasticité linéaire, le tenseur des contraintes o et celui des déformations &
sont reliés par une relation bijective qui suit la loi de Hooke [Mainprice, 2007] :

o=Ce (2.1)
Lorsqu’on généralise la loi de Hooke en tout point r du matériau, on obtient :
Vr, 04(r) = Cijr(r)en(r) (2.2)

ou £x(r) représente le tenseur des déformations infinitésimales au point .

En prenant en compte la symétrie des tenseurs des contraintes et des déforma-
tions, le nombre de constituants indépendants de C'se réduit d’abord a 6* = 36 (Eq.
2.3), puis a simplement 21 par la thermodynamique qui impose que Cjjr = Chuij.
En effet, les contraintes dérivant du potentiel d’élasticité par rapport aux défor-
mations, les constantes élastiques sont indépendantes de 1'ordre de dérivation.

Cijit = Cjirt, Ciji = Chan (2.3)

A ce stade, on note que le tenseur C' peut étre représenté sans perte d’infor-
mation par une simple matrice symétrique 6x6 d’ordre 2. 1l est pratique d’adopter
la notation de Voigt pour les constantes élastiques. Elle utilise deux indices I et .J
et met respectivement en correspondance les valeurs 1, 2, 3, 4, 5, 6 de i et j avec
les doublets (1.,1), (2,2), (3,3), (2,3), (3,1), (1,2) de i, j, k et L.

i

On obtient finalement le tenseur ¢ explicité dans le Tab. 2.1.

TABLE 2.1 — Tenseur élastique exprimé en convention de Voigt : obtention d’une
matrice 6x6 symétrique, ¢, avec 21 composantes indépendantes.

Ci1 Ci2 Ci3 Ciga Ci5 Cig

Ci2 C22 C23 C24 C25 C26

C13 C23 C33 C34 C35 C3z6

Cl4 Cq4 C34 Cqq Cy5 Cyge

Ci15 C25 €35 C45 Cs5 Cse

Cie C26 C36 Cia6 Cs6 Cee

Dans le cas particulier du monocristal, la forme du tenseur ¢ se trouve en-
core simplifiée (Tab. 2.2) [Mainprice, 2007| : La seule connaissance des 3 (cristal
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TABLE 2.2 Constantes élastiques du second-ordre pour les symétries cristallines
cubique et hexagonale (tenseur c).

Cubique (3 ¢;; indépendantes) Hexagonal (5 ¢;; indépendantes)
i1 ci2 ¢z 0 0 0 ¢ ci2 ¢z 0 0 0
ciz2 ci1 ciz2 0 0 0 ci2 cnn ¢z 0 0 0
ci2 ¢c2 ci1 0 0 0 ci3 c13 c3 0 0 0
0 0 0 Cqpq 0 0 0 0 0 Cq4 0 0
0 0 0 0 Cyqq 0 0 0 0 0 Cyq4 0
0 0 0 0 0 cu 0 0 0 0 0 %

cubique) ou 5 (hexagonal) constantes élastiques indépendantes suffit a décrire en-
tiérement les propriétés élastiques du monocristal de fer.

Le modéle élastique du monocristal correspond donc a un jeu complet de con-
stantes élastiques indépendantes.

Remarque : dans le cas polycristallin, on fait également I'hypothése (la plupart
du temps juste) que le matériau est linéaire élastiquement. On utilise alors le
tenseur élastique C' tel qu’il est défini dans le Tab. 2.1.

2.2.3 Modules élastiques et vitesse moyenne dans le monocristal

Pour caractériser les propriétés élastiques d’un matériau, on peut également
utiliser les modéles élastiques qui permettent de calculer la valeur des vitesses
sismiques moyennes dans le monocristal.

Il s’agit de grandeurs intrinséques, définies par le rapport de la contrainte a
la déformation élastique provoquée par cette contrainte. L'unité pratique souvent
utilisée est le GPa.

e K :le module d’élasticité isostatique (bulk modulus en anglais), aussi ap-
pelé module d’incompressibilité ou encore de compression hydrostatique, est
la constante qui relie la contrainte au taux de déformation d’'un matériau
isotrope soumis & une compression isostatique. Il caractérise donc la réponse
d’un matériau & une compression,

e (G : le module de cisaillement (shear modulus en anglais), aussi appelé mod-
ule de glissement, module de Coulomb ou second coefficient de Lamé, est
une grandeur physique propre a chaque matériau et qui intervient dans la
caractérisation des déformations causées par des efforts de cisaillement. Il
caractérise donc la réponse d’un matériau a un cisaillement.

On peut exprimer ces modules en fonction des constantes élastiques indépendantes
du monocristal.

Il existe trois conventions principales pour estimer les propriétés élastiques d’un
matériau en élasticité linéaire [Mainprice and Humbert, 1994, Mainprice, 2007].
En convention de Voigt, on fait I'hypothése que les déformations sont continues
en tout point de I’échantillon [Voigt, 1928|. En convention de Reuss, on suppose
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cette fois-ci que c¢’est le champ de contraintes qui est continu en tout point [Reuss,
1929].

Pour un cristal de structure hexagonale compacte, on calcule K et G de la
maniére suivante :

Ku— 2(c11 + ¢12) + ¢33 + 4
9
K Kr+ Kv
B 2 Kr— csa(cn1 + c12) — 2¢i;
c11 + 12 + 2c33 — 4eqs
\
( Cu — C11 + C19 + 2¢33 — 4eiz + 12¢44 + 12¢46
B 30
G Gr + Gv
- T Gr =25 (633(611 + C12) - 20%3)644066
+ 3K wveacgs + ess(cn + c12) — 2¢iy)(cas + coo)

\

ol K, module de compressibilité de Hill, est la moyenne de Kwv et Kr, respective-
ment les modules de compressibilité de Voigt (hypothése de champ de déformation
constant) et de Reuss (champ de contraintes constant). De méme, Gv et Gr sont
respectivement les modules de cisaillement de Voigt et de Reuss, tandis que G est
celui de Hill.

Pour un cristal de symétrie cubique, on a :

= Gt (2.4)
3

( Gy = S~ Cr2 + 3¢y

5
G Gr+ Guv
- 9 Cr — 2.5(611 — C12)C44
r =

2044 + 1.5(011 — 012)

ou K est le module de compressibilité de Hill. GG est le module de cisaillement de
Hill, soit la moyenne de Gv et Gr qui sont ceux de Voigt et de Reuss. L’expression
de la vitesse moyenne de Hill des ondes P dans le monocristal est alors la suivante :

i _ K +4G/3,
pic

(vp (2.5)

2.3 Propriétés élastiques d'un polycristal

Les alliages métalliques sont des matériaux hétérogénes car ils sont constitués
de grains monocristallins ayant chacun une orientation cristalline distincte. La dif-
férence d’orientation de grain & grain implique que chaque grain réponde de facon
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différente a la sollicitation appliquée. On cherche ici, connaissant les propriétés
élastiques cubiques du monocristal, & encadrer les propriétés macroscopiques du
polycristal dans le cas ou la distribution des orientations cristallines, ou texture,
est connue.

2.3.1 Deéfinition de la texture du polycristal

La texture est la distribution des orientations cristallographiques dans un échan-
tillon polycristallin. On dira d’un échantillon qu’il n’a pas de texture lorsque les
orientations des cristallites qui le composent sont complétement aléatoires. Si les
orientations ne sont pas totalement aléatoires et qu’il existe quelques orientations
cristallographiques préférentielles (LPO pour Lattice Preferred Orientation), la
texture sera faible. Une texture forte est une texture trés orientée ou les LPO sont
clairement établies dans le repére de I’échantillon.

2.3.1.1 La fonction de distribution des orientations cristallographiques
(ODF)

Un mode de représentation de la texture consiste a calculer une fonction de dis-
tribution des orientations cristallographiques (ODF), définie dans I’espace eulérien,
représentative de I’échantillon. Celle-ci ne peut pas étre directement mesurée et ré-
sulte par exemple d’un traitement de données opéré sur des images de diffraction.

Le principe de 'ODF est d’associer 'ensemble des orientations cristallographiques

exprimées dans le polycristal (fonction f) & une fraction volumique représentant la
proportion de cristallites possédant la méme orientation. Les orientations sont ex-
primées en angles d’Euler (convention de Bunge [1982] : (1, ¢, ¢2)) dans le repére
local du cristallite (x., ye, 2.). En (Fig. 2.7), on précise les rotations permettant de
passer du repére principal de 1’échantillon au repére cristallographique local.

L’ODF f(g) obtenue est continue et représente la répartition de la fraction
volumique des grains en fonction de leur orientation g rapportée a I’espace eulérien.
Son expression est la suivante :

f@)-ldv@)

= (2.6)

Il est possible de la discrétiser en divisant ’espace d’Euler en un nombre fini
de volumes élémentaires 0V’ associés a autant d’orientations discrétes. On cal-
cule alors la valeur de I'ODF discréte pour chacune de ces orientations, ce qui
revient & estimer la fraction volumique de grains présentant une orientation cristal-
lographique identique sinon proche, g’.

1 AV'(g)

f(g) = V Ay (2.7)

2.3.1.2 Représentation de la texture par les figures de poéle

Lorsqu’on connait 'ODF d’un polycristal, on peut en déduire les figures de
pole. Il s’agit d’une représentation graphique des distributions des orientations
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a8

FIGURE 2.7 Définition des angles d’Euler en convention de Bunge (¢1, ¢, p2)
[Bunge, 1982] et changement de repére depuis le repére principal de 'échantillon,
Rs (xs,ys, zs), au repére local (x.,ye, 2.) : en (a) : rotation de ¢l autour de Zg;
en b, rotation de ¢ autour de X’; en (c), rotation de p2 autour de Z”.

des plans cristallographiques par rapport au repére principal de I’échantillon. Par
convention, on adopte la notation suivante : ND représente la direction normale a
I’échantillon, les deux autres directions, perpendiculaires a la premiére, sont inclues
dans le plan de I’échantillon et appelées direction transversale, TD, et de laminage,
RD. Pour un échantillon qui ne posséde pas de direction de laminage, on parlera
seulement de ND et de deux directions transversales, TD.

A titre d’exemple, on considére un polycristal de fer de structure cubique.
On choisit ensuite un cristal de ’échantillon. On construit maintenant la figure
de pole pour la direction cristallographique (100) associée a ce cristal. En Fig.
2.8, on montre la construction de la figure de pole. Les intensités les plus fortes
correspondent aux régions qui contiennent le plus de réflexions associées a un plan
cristallographique donné. On représente communément la direction normale ND de
I'échantillon (Zg) au centre de la figure de pole. Les directions transversales, TD,
sont perpendiculaires & la premiére et incluses dans le plan de I’échantillon. Les
réflexions des plans (100) sont reportées sur une demi-sphére imaginaire centrée
autour de la direction normale a I’échantillon. On tient compte des directions
équivalentes en symétrie cubique qui sont elles aussi reportées sur la demi-sphére.
On effectue finalement une projection stéréographique de ces réflexions sur le plan
de la feuille. La figure de pole résultante est présentée en Fig. 2.9. La figure de
pole permet de rendre compte de I'orientation cristallographique des plans latéraux
de ce cristal cubique. Dans le cas d’'un échantillon réel, les réflexions des autres
cristallites sont évidemment reportées sur méme la figure.



2.3 Propriétés élastiques d’un polycristal

ND Pole Nord

<100> Pole: Normal
Directiol
(ND) [ /
S
D Transvers gy
/ Direction =
P Rolling A
Directior | ,),f)?/
|_(RD) > 4
— / ‘%//)f
7
v /4
A
Pole sud v
Droites entre poles <100> et le pdle sud Grain de structure cubique dans
Intersection avec le plan équatorial un échantillon déformé

FIGURE 2.8 Positionnement des réflexions du plan (001) selon la direction (100)
et symétriques sur une sphére imaginaire entourant le cristal cubique (Figure de
AlluMetal). Le repére du cristal est replacé dans le repére de I’échantillon dans le
schéma de droite. Les directions transversale (TD), normale (ND) et de laminage
(RD) sont indiquées dans I'échantillon. Elles constituent le repére de référence des
figures de pole. Pour un échantillon qui ne posséde pas de direction de laminage,
on parlera non pas de RD mais d’une deuxiéme TD.

O Pole Nord Figure de pole <100>

<100> Pole:

TD D

Péle sud

FIGURE 2.9 — Figure de pole associée au cristal de la Fig. 2.8 (Figure de AlluMetal).
Il s’agit des projections sur le plan équatorial des intersections des réflexions des
plans (100) et symétriques sur la 1/2 sphére imaginaire supérieure, centrée sur le
cristal, par rapport au pole Sud de référence.

2.3.2 Deétermination des propriétés élastiques du polycristal
moyen

2.3.2.1 Rotation du tenseur élastique du monocristal

On suppose maintenant que 'ODF discréte du polycristal est connue. On fait
I’hypothése que le matériau est composé de grains de méme nature minéralogique.
On peut donc utiliser le méme modéle élastique de référence pour 'ensemble des
grains (i.e. orientations discrétes de 'ODF). On veut maintenant calculer le tenseur
élastique moyen pour chacun des grains. La théorie de I’élasticité linéaire dit que
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I’énergie élastique interne d’un monocristal ne change pas quand on lui fait subir
une rotation solide. Pour chacune des orientations discrétes, on fait donc “tourner”
le tenseur élastique de référence pour ’exprimer dans le repére local. On peut éval-
uer ainsi le tenseur élastique unitaire local qui représente les propriétés élastiques
du grain possédant cette orientation.

Le tenseur C? unitaire pour chaque orientation cristallographique de 'ODF est
obtenu de la maniére suivante (Bunge [1982|, reprise par Mainprice [2007]) :

ngrt(gl) = Qiiﬂgjgfk ilc’?jkl (2.8)
ot les C},(g;) sont les constantes élastiques moyennes du polycristal dans la

direction ¢’ et sont reliées aux CZQW du modeéle élastique par la matrice de ro-

tation, autrement appelée matrice d’orientation. Q9 = Q(¢1(g"), ®(¢'), $2(¢")),
®1(9"), ©(¢'), p2(¢’) sont les angles d’Euler (Fig. 2.7) associés a l'orientation dis-
créte ¢

Remarque :

Il existe une autre procédure pour calculer les composantes du tenseur
unitaire C’fjkl aprés rotation. En effet, on peut exprimer la transformation
Eq. 2.8 selon la formule de changement de base suivante [Bower, 2010] :

C'=KCOK” (2.9)

ot KT est la transposée de la matrice de passage K qui s’exprime ainsi
(voir Ting [1996] pour la démonstration algébrique des formules) :

KO 9K(2)
K= ( kG K@

avec les sous-matrices KM, K@ K@ ot K® définies de la forme suivante :

. _ i 1< 3

V (i,5)e[1:3] et mOd(H‘la?))—{i_g i>3

K%.l) =02 2.10
K’;; B Qimod(j+1,3)Qim0d(j+213) .
K

1(74) — Qmod(i+1,3)ijOd(i+2’3)j
Kij = Dinod(i+1,3)mod(j+1,3) Lmod(i-+2,3)mod(j+2,3)
FQmod(i41,3)ymod(j+2,3) mod(i+2,3)mod(j+1,3)

2.3.2.2 Moyennes de Voigt,Reuss et Hill (VRH) du tenseur élastique du
polycristal

Les conventions de Voigt, Reuss et Hill ( VRH ) sont les mémes que celles définies
dans le paragraphe 2.2.3. L’expression du tenseur élastique moyen du polycristal
C varie en fonction de la convention utilisée. Si 'on utilise la convention de Voigt,
on utilise les tenseurs élastiques locaux que 1'on intégre directement sur I’ensemble
des orientations de I’espace. Si on prend la convention de Reuss, on intégre les
tenseurs des rigidités locaux, SP = (CP)~!, dans I'espace puis on calcule I'inverse
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du résultat pour obtenir le tenseur élastique moyen du polycristal. On parlera de
moyennes de Voigt et de Reuss dont les expressions continues sont les suivantes :

(Cijkt) Voigt = /iju(g)f(g)dg
(Cott) rewss = ( / Sfjmg).f(g)dg)l 1)

ol (Cyjki)voigt €t (Cijri) Reuss T€présentent respectivement les estimations de Voigt
et de Reuss des constantes élastiques du tenseur élastique moyen du polycristal

considéré en fonction de I'intégrale sur tous les tenseurs unitaires C7,(g) et

Sh(g) = [ijkl(g)}_l dans toutes les directions g de lespace, pondérées par
la fonction ODF continue f(g).

Dans le cas d’un solide anisotrope, les moyennes de Voigt et Reuss ne sont pas
égales. C’est pourquoi Hill [1952] a défini une autre approximation qui n’est autre
que la moyenne des deux précédentes. La moyenne de Hill ou approximation de
Voigt-Reuss-Hill (VRH ou superHill) est souvent proche des valeurs expérimentales
bien que le fait de prendre exactement la moyenne de Reuss et Voigt résulte d’un
choix arbitraire et n’a pas de fondement physique.

On utilise donc la moyenne de Hill pour calculer les composantes des tenseurs
élastiques unitaires. On minimise ainsi I'erreur qui découle des hypothéses strictes
qui sont associées a ’application soit de Voigt, soit de Reuss.

2.3.2.3 Tenseur élastique moyen du polycristal (convention de Hill)

Si on discrétise les expressions précédentes, on obtient les expressions suivantes
des composantes des tenseurs élastiques moyens de Voigt, Reuss et Hill respective-
ment :

(Cijkt)voigt = Z‘@’-ijkl(g/)
-1
(Codnenss = (D Vir-Chu(g) (2.12)

<CZkl>V0igt + <Oijkl>zlj%euss
2

= (Ciyu)min = (2.13)

ou Vi représente la fraction volumique correspondant a I'orientation ¢'.

Le tenseur élastique du polycristal moyen (C') gy est maintenant connu. Les
propriétés élastiques du polycristal sont entiérement décrites par la connaissances
des constantes élastiques (Cjx) miu-

2.4 Anisotropie élastique et propriétés élastiques

L’anisotropie élastique est caractérisée par la variation de la vitesse de propa-
gation des ondes & travers un matériau en fonction de la direction de propagation.
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Dés lors qu’on connait le tenseur élastique d’un matériau (monocristallin ou poli-
cristallin), on peut calculer directement les vitesses de propagation dans toutes les
directions de I'espace.

En pratique, on procéde en trois étapes. On commence par discrétiser 'espace
d’Euler en un nombre fini d’orientations, de la méme maniére que lorsqu’on calcule
une ODF. On calcule ensuite les vitesses de propagation unitaires (de Voigt) le long
de ces directions.

2.4.1 Calcul de la vitesse de propagation des ondes P dans
une direction de I'espace

Je détaille maintenant la méthode utilisée pour calculer la vitesse de propaga-
tion des ondes P dans une direction donnée [Mainprice, 2007].

2.4.1.1 Généralisation de la loi de Hooke et équation de déplacement

On reprend la loi de Hooke (Eq. 2.1) qu’on généralise pour tout point r du
polycristal. [Mainprice, 2007] :

(S’UZ

V T, O'Z‘j(T> = Cijkl(T) (7") (214)

51'/@
ou u; représente le déplacement de I'onde sismique, xj la position.

[’équation de déplacement en fonction du temps ¢ peut donc s’écrire sous la
forme suivante :

(SQUi (SUZ']‘ 62’&1‘ 52ul
_ . 2.1
(), 2 (5), = (&), om0 (), e

Le déplacement d’une onde plane monochromatique peut étre décrit par une fonc-
tion harmonique dépendante de ¢ que 1'on intégre cette fonction dans I’équation :

CijkISjslpk = Pvgpi (2-16)

ot p = 13154kg.m~3 |Deguen, 2009, Deguen et al., 2011| est la masse volumique
moyenne dans la graine (supposée constante), v représente les vitesses d’ondes
sismiques, P, S1 et S2. S est le vecteur unitaire caractérisant la lenteur de I'onde.
? est le vecteur de polarisation.

2.4.1.2 Tenseur de Christoffel

En factorisant, on exprime :
(Cijunjm — po*du)pr = 0 (2.17)
ol 0;; qui est le symbole de Kronecker (d;z = 1 si ¢ = k, 0 sinon). On trouve
finalement 'expression du tenseur 3x3 de Christoffel, T (Eq. 2.18) (1977), qui
simplifie les écritures précédentes :
Ty = Cijrimgny (2.18)

o ng et n; sont les cosinus directeurs de la direction de propagation, soient les
composantes d'un vecteur normé 7 colinéaire a celle-ci.
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2.4.1.3 Résolution du tenseur de Christoffel

On introduit maintenant la notion de module d’onde M = pv?. Dans notre cas,
M correspond aux valeurs propres de Tj;, (i,j) = 1...3. Comme c’est une matrice
Hermitienne, elle est orthogonalement diagonalisable et toutes ses valeurs propres
sont réelles. Elles sont égales a pv% (qui est la plus grande),pv?, et pv%,. Trouver
les valeurs propres de T;; nous donne donc directement la valeur de vp dans la
direction de propagation choisie (en convention de Voigt) [Mainprice, 1990].

2.4.1.4 Calcul de la vitesse moyenne (de Voigt) dans le polycristal

Pour calculer la vitesse moyenne de Voigt dans I’échantillon polycristallin, on
procéde a une intégration en volume de ces vitesses élémentaires vﬁ’; a partir des
volumes élémentaires Ve (g') d’influence associés a chaque direction unitaire ¢’
de I'espace discrétisé, selon la formule :

vp” = ZUP(QI)Velem(Q/) (2.19)
g

2.4.1.5 Critique de la méthode

Cette méthode de calcul présente un inconvénient fondamental. Elle suppose
en effet qu’on vérifie I’hypothése de Voigt [Matthies and Humbert, 1995, Matthies
et al., 2001]. Toutes les vitesses de propagation calculées par cette méthode sont
donc des vitesses de Voigt.

L’expérience a montré que les valeurs de vitesses de propagation d’ondes sis-
miques réelles sont toujours comprises entre les estimations de vitesse par la méth-
ode de Reuss (borne inférieure) et celle de Voigt (borne supérieure). Une estimation
plus physique des vitesses se trouverait donc quelque part a 'intersection entre les
deux approximations de vitesses, entre déformation constante et contrainte in-
variante. Il faudrait donc utiliser la vitesse de propagation de Hill. Cependant,
cela n’est pas possible et la méthode de calcul décrite précédemment reste a ce
jour la seule qui existe pour calculer des vitesses d’ondes a partir d’'un agrégat
polycristallin [Mainprice, 2007|.

Il est donc important de noter que, pour des polycristaux fortement anisotropes,
il est probable qu’on observe une erreur non négligeable dans le calcul des vitesses
au sein du polycristal.

2.4.2 L’anisotropie élastique dans un monocristal
2.4.2.1 Anisotropie élastique dans un cristal de fer hc

La maniére dont on définit I’anisotropie élastique dans un monocristal n’est pas
la méme en fonction de sa structure (Fig. 2.1). Pour le fer de structure hexagonale

compacte, on représente I’anisotropie monocristalline sous forme d’un graphique
2D tracant I'évolution de la vitesse moyenne des ondes sismiques, P ou S, en
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FIGURE 2.10 Comparaison des profils de vitesse d’ondes P pour différentes études
effectuées a 200GPa (d’aprés Antonangeli et al. [2006], extrait de Mao et al. [2008]).

fonction de I'angle entre la direction de propagation et 'axe ¢ cristallographique
(axe perpendiculaire au plan (a;,ay) de la Fig. 2.1). En Fig. 2.10, on montre
quelques uns des modéles élastiques les plus récents pour le fer hc. De maniére
générale, la forme de I'anisotropie élastique dans un monocristal de structure hc
peut se résumer en deux points :
o La différence entre la vitesse des ondes se propageant le long de I'axe ¢, v%
(angle a laxe ¢ de 0°), et celle des ondes qui se propagent le long de I'axe a,
v (90°),
e [amplitude de la cloche qui correspond plus ou moins a la dérivée seconde
a 45° de I'axe c.
Par exemple, le modéle de Mao et al. [1998] présente des vitesses v et v% iden-
tiques avec une amplitude de la cloche est trés importante. Les modéles de Steinle-
Neumann et al. [2001] et Laio et al. [2000] montrent tous deux une différence de
vitesse importante entre v% et v5. En revanche, ils différent franchement par leurs
amplitudes de cloche. Pour le modéle de Laio et al. [2000|, 'amplitude est quasi-
ment nulle (i.e. trés faible courbure a 45°, la dérivée seconde est =0) alors qu’elle est
assez forte pour celui de Steinle-Neumann et al. [2001] (courbure plus prononceée).

2.4.2.2 Anisotropie élastique dans un cristal de fer cc ou cfc

Qu’il s’agisse d’'un monocristal de fer cubique centré ou cubique face centrée, la
maniére de mesurer I'anisotropie élastique est la méme. Avec un degré de symétrie
plus élevé que le fer hexagonal, le fer cubique posséde aussi plus de directions
équivalentes que le fer hc. Contrairement au fer hexagonal, on ne peut donc pas
définir deux axes cristallographiques principaux.

Dans la littérature, il existe plusieurs ratios adimensionnels qui décrivent tous
’anisotropie élastique du monocristal cubique (Tab. 2.3), Parmi ceux-1a, le “Zener
ratio” est le plus connu. Il représente le rapport entre les deux extremas des modules
élastique et de cisaillement.
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TABLE 2.3 Ratios adimensionnels représentant I’anisotropie monocristalline dans
un cristal de symétrie cubique.

Critére Ratio(s)
2
Kiefer et al. 1997 A = Sut o 1
C11
iy — 2
Every and Stoddart [1985] S3 = L
C11 -+ 2044
. 2¢44
Zener and Heikes [1953] A = ————
C11 — Ci2

Vp Contours (km/s)
12.21

Vp Contours (km/s)
11.41

11.35
11.80 11.30
1180 1128 5
40 11.20
1120 11.15
e 11.10
10.67 11.04
shading - inverse log shading - inverse log
u Max.Velocity = 12.21 OMin.Velocity = 10.67 m Max.Velocity = 11.41 OMin.Velocity = 11.04
Anisctropy = 13.5 % Anisotropy = 3.3 %
upper hemisphere upper hemisphere

FIGURE 2.11 — Figures de vitesses des ondes P pour le monocristal de fer (a) cfc,
et (b) cc aux conditions de la graine terrestre (modifiée de Vocadlo et al. [2008a)).

A titre d’exemple, on montre en Fig. 2.11 les figures de vp des modéles élas-
tiques du fer cfc (a) [Vocadlo et al., 2008a] et cc (b) [Voc¢adlo, 2007]. Les figures de
vp se ressemblent mais les anisotropies monocristallines (en vp) sont radicalement
différentes. Elles sont de 13,5 pour le fer cfc et de seulement 3,3% pour le fer cc.

2.4.2.3 Anisotropie élastique dans polycristal : effet de la texture

On montre en Fig. 2.12 que les figures de vp d’un polycristal sont trés dépen-
dantes de la texture du polycristal. Pour un méme modéle élastique de fer hexag-
onal compact (Vocadlo et al. [2009] & 5000K) mais avec des textures cristallo-
graphiques différentes, les figures de Vp du polycristal sont trés différentes 'une de
l'autre. Une texture relativement forte (en haut) permet d’obtenir une anisotropie
N-S de l'ordre de 1,3%. Une texture quasiment aléatoire (en bas) donne une figure
quasiment aléatoire donne cette fois-ci une anisotropie nulle avec une figure de
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MONOCRISTAL POLYCRISTAL

/" Figure de Vp ™ /f:igures de péle Figure de Vp %
100

11.43
1136
1130
11.23
11117

4.00
3.43
2.86
2.29

1.71
11.04
10.97
10.91

Modele élastique fer hc Vpikmis)
\(ioé'ad.‘o et al. [2009], 4 5000K ) W

1.14

0.57
0.00

Intensité
(m.r.d)

FIGURE 2.12 — Relation entre texture et anisotropie sismique dans le polycristal.
On définit deux textures, 'une forte (en haut, au milieu), Pautre presque aléatoire
(en bas). Les figures de Vp associées (a droite, en haut et en bas) sont calculées
a partir du méme modéle élastique (fer he a 5000K de Vocadlo et al. [2009] (a
gauche).

vp presque isotrope. On constate que, méme pour une texture forte, I’anisotropie
élastique du polycristal est inférieure a celle du monocristal (/4,9%) la gamme de
vitesse couverte est restreinte comparé au modéle élastique, preuve que I'ampli-
tude de ’anisotropie monocristalline est presque toujours plus forte que celle du
polycristal. C’est I'effet de moyenne spatiale qui atténue I'anisotropie globale dés
lors que les grains du polycristal ont des orientations différentes.

2.4.2.4 Et dans la graine?

Il est généralement admis que, pour générer une anisotropie sismique, il faut
un alignement préférentiel des cristaux de maniére a ce que la direction de propa-
gation rapide des ondes sismiques soit paralléle & I'axe de rotation. On sait main-
tenant (Fig. 2.12) qu’il faut que la texture soit trés orientée et que 'amplitude de
I’anisotropie du monocristal ne peut pas étre directement transposée au polycristal,
méme si celui-ci est trés orienté.

Dans la graine, il faut que la direction rapide des cristaux de fer (hec, cc ou
cfc) soit alignée avec 'axe de rotation de la graine. Comme I’anisotropie sismique
est plus forte en profondeur, la texture doit étre plus orientée en profondeur et
rester compatible avec la direction d’anisotropie macroscopique. La couche super-
ficielle présente probablement une texture aléatoire. Pour retrouver 'amplitude de
I’anisotropie sismique, il faut que I'anisotropie élastique du monocristal soit forte.
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L "anisotropie sismique a |'échelle
macroscopique : de la graine a la
Terre
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Avec ses 1220 km de rayon, la graine terrestre représente moins de 1% du
volume terrestre, pour I'équivalent de 2% de sa masse. La graine est une cible bien
petite pour la sismologie et elle est soustraite au regard du sismologue par plus de
5000 km de roche et de fer en fusion. Les ondes de volume sont peu énergétiques,
leur zone de Fresnel est large (diamétre de I'ordre de 200 & 500 km pour des ondes
de volume de période de 1 a 5s |Calvet et al., 2006, les trajets polaires sont rares, et
I’analyse et I'interprétation des temps de trajet est rendue difficile par la présence
d’hétérogénéités dans la couche D” et dans la croiite. Peu de modes propres sont
sensibles a la structure du noyau et de la graine et leur sensibilité est toujours nulle
au centre de la Terre et donc faible dans une grande partie de la graine. De plus,
pour pouvoir étre détectés, les modes profonds doivent étre visibles a la surface
du globe ou ils sont mesurés. Ces modes sont aussi sensibles au manteau, avec
souvent plus de 50% de leur énergie dans le manteau, ce qui implique que Deffet
des hétérogénéités et de I'anisotropie dans le manteau, en plus de ceux de la force
de Coriolis, et de 'ellipticité, doivent étre corrigés au préalable.

Etant donné sa position en tant que centre solide de la planéte, sa dynamique
reste cependant de premier plan et unique [Sumita, 2007]. L’ICB constitue une
limite de phase solide-liquide, et se situe a I’endroit ot le géotherme terrestre
croise la température de liquidus de l'alliage métallique qui compose la graine.
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Au fur et & mesure que la Terre refroidit et que la graine se solidifie, le rayon a
I'ICB augmente. Il existe une grande incertitude en ce qui concerne 'age de la
graine terrestre qu’on estime entre 0.5 et 3 milliards d’années (Ga). La plupart des
processus géodynamiques qui prennent place dans la graine sont trés probablement
intimement liés & sa croissance, qui est quant a elle controlée fortement par le flux
de chaleur depuis le centre de la graine vers le noyau liquide externe.

[’étude de la dynamique du noyau interne est motivée par un grand nombre
d’observations, principalement de nature sismologique. La géodynamique essaie
d’expliquer 'origine de ses proriétés physiques et autres attributs. Parmi ceux-ci,
nous nous intéressons surtout a l'origine de I'anisotropie observée et de I'atténua-
tion. D’un point de vue dynamique, celle-ci est la conséquence de ’action groupée
de deux processus : la solidification et la déformation.

Dans ce chapitre, nous allons détailler I'état de la compréhension des processus
dynamiques qui prennent place dans la graine. Nous commencerons par un rappel
sur les modéles structuraux de graine et les origines supposées de 'anisotropie
observée en sismologie. Nous discuterons ensuite du mode de solidification pour
étudier I'eventualité d’une convection. Ensuite, nous traiterons le cas de la taille de
grain et I’état de contrainte qui controlent en partie le mécanisme et la constante
de temps de la déformation, ce qui contraint a la fois le taux de déformation et
la viscosité de la graine. Nous présenterons ensuite les différentes propositions de
modéles géodynamiques. Enfin, nous concluerons sur les processus dynamiques a
Porigine de I'anisotropie.

3.1 Les modeéles structuraux et géodynamiques
de graine

Les observations sismologiques ont permis d’établir des modéles structuraux qui
décrivent une graine constituée de plusieurs enveloppes aux propriétés élastiques
radicalement différentes mais homogénes au sein d’'une méme structure [Stixrude
and Cohen, 1995, Calvet et al., 2006]. Calvet et al. [2006] décrit trois proprositions
de modéles structuraux (Fig. 3.1). Ils mettent en avant deux structures principales,
qui sont une enveloppe externe et une sous-graine. Les propriétés élastiques de
ces sous-unités de graine sont différentes et, par conséquent, leur contribution en
termes d’anisotropie sismique l’est aussi. En (a) et (b), la direction rapide est méme
opposée entre les deux structures mais 'amplitude du signal d’anisotropie de la
sous-graine différe. En (c), les directions des axes rapides de la sous-graine et de la
couche externe sont les mémes mais l'anisotropie est plus forte dans la premiére.
Ce dernier modéle est celui qui reproduit le mieux la dépendance en profondeur
observée.

Cependant, d'un point de vue géodynamique et minéralogique, ces modéles
structuraux d’anisotropie cylindrique sont difficiles & concilier avec une crois-
sance sphérique de la graine. C’est pourquoi il faut considérer des modéles géody-
namiques, plus réalistes, dont les principaux groupes sont présentés en (d) et (e).
En (d), on trouve les modéles quadripolaires et en (c), les modéles bipolaires.
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FIGURE 3.1 — Les modéles structuraux et géodynamiques de la graine (extrait
de Calvet et al. [2006]). Les modéles (a), (b) et (c) sont les différents modéles
structuraux de graine établis pour expliquer les observations d’une anisotropie
sismique Nord-Sud et d’une sous-graine. [’amplitude et la direction rapide de
I’anisotropie Nord-Sud sont représentées par des rayures dont le sens correspond
a laxe rapide. Plus le trait est appuyé, plus 'anisotropie est forte. Les traits
pointillés montrent une anisotropie faible, voire trés faible. Les modéles (d) et (e)
représentent les deux classifications principales des modéles géodynamiques : en
(d), les modeéles quadripolaires, en (e), les modéles bipolaires.

3.2 Processus dynamiques a |l'origine de I'anisotropie

3.2.1 Solidification orientée de la graine

La graine se solidifie a sa périphérie sous l'effet de la pression sur la pente
du liquidus [Sumita, 2007|. Un interface plat solide-fluide comme I'ICB peut de-
venir morphologiquement instable [Mullins and Sekerka, 1964| par I'action d’un
super-refroidissement de constitution [Rutter, 1958, Porter and Easterling, 1992].
Cela génére en conséquence des perturbations dans le fluide du noyau liquide.
Une instabilité morphologique, bien que discutée Morse [1986, 2002|, due a un
super-refroidissement de constitution aboutit généralement a une croissance de
type dendritique (Fig. 3.2) des cristaux a I'interface.

Les dendrites qui sont situées prés de la direction du flux de chaleur se for-
ment plus rapidement. Notons que les dendrites cristallisent également dans des
directions cristallographiques particuliéres, créant ainsi une texture de solidifica-
tion qui est pressentie pour expliquer I'atténation superficielle forte. Les alliages
qui cristallisent dans des directions préférentielles forment des cristaux allongés,
alignés avec la direction de croissance des dendrites. La zone dendritique a la
surface de la graine est appelée zone de mush (i.e. mélange solide-fluide). Fearn
et al. [1981| ont suggéré que la température au centre de la graine pourrait étre
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FIGURE 3.2  Zones dendritiques cristallisées & partir de solutions aqueuses de
chlorure d’ammonium (extrait de la thése de Deguen [2009]). La photo (a) montre
le développement de cheminées (en coupe) dans la zone dendritique. En (b), il
s’agit d’une photo du front de solidification dendritique, ou les cheminées sont
apparentes. En (c), des cristaux équiaxes se sont formés autour des panaches froids
issus des cheminées et ont sédimenté préférentiellement autour des cheminées.

supérieure a celle de I'eutectique, auquel cas la zone de mush ne serait pas circon-
scrite a la couche la plus superficielle mais étendue sur I'intégralité du volume du
noyau interne.

3.2.2 Tailles de grain et rhéologie dans la graine

L’anisotropie provient en partie de la déformation. Elle dépend du gradient de
déformation mais pas de son sens. La rhéologie du fer aux conditions du noyau
controle a la fois le type et le taux de déformation dans la graine. Le régime de
déformation est donc dépendant de I'état de contrainte et de la viscosité effective
de la graine.

Pour des constantes de temps supérieures au temps de relaxation de Maxwell,
on peut considérer que la graine a un comportement de fluide visqueux. La viscosité
de la graine demeure cependant mal contrainte. Les estimations actuelles varient de
10 ordres de grandeur, de 10! & 102! Pas, selon la méthode avec laquelle on I'évalue.
On peut évaluer théoriquement la viscosité a partir de la minéralogie physique, par
exemple Van Orman |2004] avance une valeur de 10! Pas. Finalement, les différents
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modeéles [Jeanloz and Wenk, 1988, Yoshida et al., 1996, Bergman, 1998, Bergman
et al., 2003| n’ont cependant pas permis d’aboutir a un consensus. Le mécanisme
de déformation dans la graine est donc encore inconnu. Précisons cependant que
ces modeéles considérent que la structure du fer est hexagonale compacte. On ne
sait donc pas ce que les estimations auraient été pour une structure cubique.

La viscosité de la graine peut aussi étre contrainte par 'existence de cer-
tains modes géodynamiques. Buffett [1997] I’évalue & partir de contraintes géo-
dynamiques liées a la super-rotation de la graine et a son couplage gravitationnel
avec le manteau terrestre avec des valeurs soit inférieur a 10'® Pas, soit supérieur
4 10%° Pas. Avec le méme type d’approche, Mound and Buffett [2006] déduit que
la viscosité de la graine doit étre de 10'” Pas pour expliquer 1'oscillation a 6 ans
de la longueur du jour.

3.3 Les processus de création de texture dans la
graine

Un certain nombre de modéles ont été proposés afin d’expliciter 'origine de
I’anisotropie élastique dans la graine. Il en existe deux grandes catégories :
e Les modéles géodynamiques qui supposent que les cristaux s’orientent préféren-
tiellement en réponse a une déformation plastique dans la graine,
e Les modéles de texturation par solidification qui considérent que la texture
est acquise lors de la solidification a I'lCB.

3.3.1 Modéles géodynamiques

En accord avec Calvet et al. [2006], il existe deux grands types de modéles géo-
dynamiques, tout deux de grande échelle : les modéles bipolaires et les quadripo-
laires. Il existe plusieurs processus dynamiques capables de générer de telles struc-
tures de graine. D’autres modéles établissant une autre structure de graine ont
également été proposés. Des exemples de modéles géodynamiques a écoulement
radial sont présentés en Fig. 3.3 et explicités dans la suite de la section.

Un mécanisme principal pour créer de 'anisotropie sismique dans la graine est
I'orientation préférentielle (LPO) des cristaux, acquise soit pendant leur solidifica-
tion soit au cours de la déformation qui a suivi [Steinle-Neumann et al., 2001|. Tous
les modéles géodynamiques qui existent intégrent ce mécanisme d’une maniére ou
d’une autre. Il n’y a que dans le cas d’un cisaillement simple de grande échelle
que la LPO coincide complétement avec la direction du mouvement de déforma-
tion. Pour tout autre modéle géodynamique, il faut aussi s’attendre a une texture
complexifiée, image des différents cisaillements et processus de cristallisation.

3.3.1.1 Stratification thermique

Si la croissance de la graine est assez lente pour permettre une extraction de la
chaleur principalement par conductivité thermique, il apparait une stratification
stable subadiabatique |Deguen et al., 2011]. Inversement, on a une stratification
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FIGURE 3.3 — Exemples de modéles géodynamiques a écoulement radial (extrait
de Sumita [2007]). (a) Convection thermique de degré 1 dans la graine [Jeanloz,
1990], (b) Ecoulements géostrophiques dans le noyau externe, produisant un ex-
cés de refroidissement, et donc de cristallisation, dans le plan équatorial [Yoshida
et al., 1996], (¢) Forces de Maxwell issues du champ magnétique terrestre, qui, en
comprimant la graine, générent un écoulement [Karato, 1999].

instable et possiblement de la convection |Fearn and Loper, 1981| lorsque la crois-
sance est assez rapide. Bien qu'’il ne soit pas possible actuellement de conclure sur
la stabilité de la stratification thermique du noyau interne au vu des incertitudes
sur les paramétres physiques les plus importants (taux de croissance, diffusivité
thermique, adiabat et pentes de Clapeyron) [Sumita et al., 1995, Yukutake, 1998,
Buffett, 2009, Deguen and Cardin, 2011|, Deguen and Cardin [2011] estiment que la
graine peut développer une stratification thermique stable si son age est supérieur
4 0.9 + 0.6Ga, ce qui est en accord avec les estimations d’age de Labrosse et al.
[2001] et de Nimmo [2007].

Toutefois, des calculs ab initio récents pour le fer [de Koker et al., 2012, Pozzo
et al., 2012Jet certains de ses alliages [Pozzo et al., 2013|, en accord avec des
résultats expérimentaux [Hirose et al., 2011| ont augmenté d’un facteur 2 a 5 la
conductivité thermique du fer précédemment calculée dans les conditions du noyau
terrestre |Stacey and Anderson, 2001|. Si ces résultats s’avérent exacts, il est trés
peu probable que la convection thermique puisse se développer dans la graine
[Deguen and Cardin, 2011].

3.3.1.2 Convection thermique

Si la conductivité thermique du noyau est modérée, la conduction ne suffit pas
a transporter la chaleur interne issue du refroidissement séculaire et d’une désin-
tégration des radionucléides, potentiellement présents. La matiére se met alors en
mouvement pour transporter la chaleur vers la surface de la graine. Il s’agit du pre-
mier modéle géodynamique proposé [Jeanloz and Wenk, 1988]. Ce modéle suggére
que Dorientation préférentielle des grains de fer he se fait selon les mouvements
convectifs. Jeanloz and Wenk [1988] ont montré que pour une convection de degré
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1 ou bipolaire (Fig. 3.3a), I'écoulement est un cisaillement simple qui aligne les
axes ¢ des cristaux de fer hc & &~ 45° de ’axe de rotation. Pour estimer la direction
rapide des cristaux de fer hc, ils ont utilisé un anologue, le Ti (hc). Ils ont trouvé
que cette direction d’alignement préférentiel correspondait & un alignement de la
direction rapide de propagation des ondes P avec l'axe de rotation. Cependant,
I’hypothése selon laquelle le titane serait un bon analogue du fer est contestable.
Ce modéle n’explique également pas pourquoi il faudrait privilégier une convection
de degré 1 (i.e. bipolaire), prenant pour axe de symétrie axe de rotation, devant
une autre géométrie de convection. Toutefois, dans une étude plus récente, linéaire
au seuil de convection, Buffett [2009] montre que ellipticité de la graine permet
de d’aligner I’axe du mouvement avec le petit axe de 'ellipsoide (axe de rotation
de la graine).

Les derniers modéles de convection thermique de Weber and Machetel [1992]
et Wenk et al. [2000a] décrivent une convection plus développée présentant des
plumes ascendants dans le plan équatorial et des panaches descendants aux poles,
c’est-a-dire un mouvement de type quadripolaire (Fig. 3.1). Ils mettent alors en
évidence une orientation préférentielle des cristaux de fer hexagonal différente, pour
laquelle 1a direction de propagation rapide est alignée avec ’axe polaire. Dans une
étude plus compléte, Deguen and Cardin [2011] montrent que la convection au dela
du seuil est dominée par des multiples panaches froids qui se forment a la surface
de la graine, ce qui semble incompatible avec ’anisotropie globale observée.

3.3.1.3 Translation

Le modéle géodynamique proposé a la fois par Alboussiére et al. [2010] et par
Monnereau et al. |2010] est un mode de translation issu de la convection thermique.
Il présente une asymeétrie claire entre un hémisphére en fusion superficielle (Est)
et un hémisphére en cristallisation (Ouest), ce qui expliquerait I'existence de la
composante hémisphérique de I'anisotropie sismique. Les auteurs ont expliqué la
fusion 4 I'ICB par une combinaison de paramétres physiques : la superadiabaticité
de la graine, I’équilibrium gravitationnel, et un échange de chaleur latente avec le
noyau externe. Le modéle prédit un taux de translation de I'ordre de 100 millions
d’années pour un complet renouvellement de la graine, ce qui serait supérieur a la
vitesse de croissance de la graine, méme jeune (500 millions d’année).

Si la graine est bien en translation, alors la texture devrait diminuer d’Ouest en
Est Bergman et al. [2010]. Il est pourtant difficile d’estimer la vitesse d’effacement
de la texture, étant donnée 'incertitude sur le taux de croissance des grains. En
paralléle, il y aurait une distribution asymétrique de la taille des cristaux qui
grandissent pendant la translation. Les grains a I’'Est sont donc plus grands qu’a
I’Ouest. Cela serait & mettre en relation avec 'anisotropie d’atténuation observée
[Monnereau et al., 2010].

Enfin, tout derniérement, Deguen et al. [2013] montrent que la translation peut
étre retrouvée dans un modéle de convection thermique dés lors qu’on introduit la
fusion /cristallisation a la surface de la graine.
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3.3.1.4 Croissance équatoriale

Le modéle quadripolaire (degré 2) proposé par Yoshida et al. |[1996] est fondé
sur I'idée que la convection dans le noyau s’organise en colonnes géostrophiques
bidimensionnelles sous I'influence de la force de Coriolis (Fig. 3.3b). Cette bidi-
mensionnalisation implique un transfert de chaleur et d’éléments légers anisotrope
dans le noyau. Yoshida et al. [1996] proposent que cette anisotropie du flux de
chaleur induise un taux de cristallisation de la graine plus important dans une
bande équatoriale que dans les régions polaires. A cause du saut de densité im-

isostatique pour corriger I’écart a la géométrie sphérique. Le gradient de déforma-
tion visqueux obtenu est un cisaillement simple de 1'équateur vers les poles. La
validité de ce modéle est confirmée par Sumita and Yoshida [2003| avec le modéle
élastique du fer hexagonal de Steinle-Neumann et al. [2001].

La principale difficulté de ce modéle réside en son (trés) faible taux de déforma-
tion, de l'ordre de 107571 seulement. Cela impose que la croissance de la graine
soit lente et que la graine soit trés agée pour qu'une texturation puisse se mettre
en place. En conséquence, la constante de temps associée a la création des orien-
tations préférentielles est trés grande. Deguen et al. [2011| ont démontré que ce
taux de déformation est cependant suffisant pour modifier considérablement 1’ori-
entation de 'aggrégat polycristallin dans les premiers temps de la cristallisation
de la graine, bien qu’il ne permette pas de produire plus de 100% de déformation
plastique cumulée.

Cela sera le modéle géodynamique qui servira de base dans la premiére partie
de cette thése.

3.3.1.5 Forces de Maxwell

D’aprés Karato [1999], les forces de Maxwell (force de magnétique de Lorentz)
sont suffisantes pour générer un écoulement visqueux dans la graine (Fig. 3.3c).
Auquel cas, puisque la forme de I’écoulement induit est controlée par le forcage
magnétique, ce modeéle prévoit que I'anisotropie observée dans la graine est le reflet
direct de la forme du champ magnétique. Buffett and Bloxham [2000] ont montré
par la suite que cet écoulement, bien qu’existant, était, trop faible pour se propager
jusque dans les profondeurs de la graine et restait confiné aux premiers kilométres
sous I'ICB. Ce modéle ne pourrait donc pas produire d’orientations préférentielles.
Buffett and Wenk [2001] ont proposé un for¢age magnétique alternatif, dit toroidal,
avec des cisaillements dans le sens des longitudes sans véritable suite a ce jour.

3.3.1.6 Stratification chimique

Une stratification densitaire d’origine chimique peut également provenir d’une
variation compositionnelle dans la graine en cristallisation due & un partition-
nement des éléments légers lors de la solidification. En effet, au fur et & mesure
que la graine cristallise, le noyau liquide s’enrichit en éléments légers, rejetés lors
de la solidification fractionnée. Il s’ensuit que le matériau cristallisé est de plus en
plus léger au cours du temps, imposant un gradient radial stable de densité dans
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la graine [Deguen and Cardin, 2009]. L'importance de la stratification chimique
dépend principalement de la nature et de I’abondance de S, Si et O dans la graine
[Allegre et al., 1995, Alfé et al., 2002, Badro et al., 2007|. Notons que Alboussiére
et al. [2010] précisent que les variations du coefficient de partionnement effectif
(résultant de variations dans 'efficacité de la fusion par compaction |Sumita et al.,
1996| couplées a une convection interdendritique [Loper, 1983, Worster, 1997| dans
une couche limite & 'ICB) pouvaient éventuellement avoir exactement Ueffet in-
verse et fortement diminuer 'amplitude de la stratification chimique.

3.3.2 Modéles de texturation par solidification

Cette seconde catégorie de modeéles fait intervenir la solidification a la surface
de la graine pour expliquer I'anisotropie.

3.3.2.1 Solidification sous I'action du champ magnétique

Karato [1999] ont proposé que le fer he posséde une susceptibilité magnétique
aux conditions de la graine. Sous l'effet du champ magnétique, les cristaux s’ori-
enterait préférentiellement pendant la solidification. Cependant, un tel modéle
prévoit une anisotropie plus grande dans les zones externes de la graine, ce qui
n’est pas compatible avec les observations sismologiques. Il a pourtant I’énorme
avantage d’expliquer pourquoi I'axe d’anisotropie de la graine est aligné avec ’axe
de rotation de la Terre, qui aligne en moyenne ’axe du dipole magnétique. Par
ailleurs, les calculs théoriques montrent que le fer he est non-magnétique aux condi-
tions de la graine [Soderlind et al., 1996, Steinle-Neumann et al., 1999|. Ce modéle
n’a donc pas été retenu comme une explication plausible de I’anisotropie.

3.3.2.2 Solidification par croissance dendritique

En écho a Yoshida et al. [1996] qui a décrit un refroidissement inégal a I'ICB,
Bergman [1997] a proposé un modéle de texture acquise par solidification pendant
un refroidissement orienté, perpendiculaire a 'axe de rotation (Fig. 3.4). Plus
tard, il a validé son modéle en montrant, avec des expériences de solidification
sur des alliages riches en étain, une croissance orientée de dendrites le long du
flux de chaleur, résultant en une anisotropie élastique [Bergman et al., 2005|. La
géométrie de croissance des cristaux impose une augmentation de I’anisotropie avec
la profondeur, compatible avec les observations. De plus, cette croissance purment
cylindrique ne résiste pas aux scénarios geodynamiques connus de la croissance de
la graine.

3.3.2.3 Solidification par croissance et nucléation orientées

Les expériences de Brito et al. [2002| ont montré que la croissance cristalline se
faisait toujours parallélement au gradient thermique. Ils ont également démontré
des effets de nucléation orientée ou les cristaux en formation s’alignent préféren-
tiellement avec les cristaux préalablement formés (i.e. nuclei).
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FIGURE 3.4 — Modéle de texture acquise par solidification (adapté de Bergman
[1997] par Sumita [2007]). Le flux de chaleur perpendiculaire a l'axe de rota-
tion produit une croissance dendritique dans la direction cylindrique radiale. Les
lignes épaisses correspondent aux cristaux orientés en colonne, les lignes plus fines
représentent les dendrites primaires. A gauche : coupe méridienne. A droite : coupe
équatoriale.

3.4 Conclusion de l'introduction géophysique

Il est difficile de comparer de maniére quantitative les différents processus pro-
posés par expliquer ’anisotropie de la graine. Chacun de ces processus est suscepti-
ble de reproduire les observations sismologiques. L’effet de la structure cristalline
reste également complétement indéterminée car les modéles géodynamiques ont
tous été produits pour le fer ¢ (hc). Aux contraintes géodynamiques s’ajoutent
donc des contraintes minéralogiques qui font que la représentation de la texture de
la graine est difficile & prévoir et 'anisotropie sismique qui en découle, plus encore.
Il est donc important maintenant d’essayer de concilier les aspects minéralogiques
et géodynamiques a leur effet sur 'anisotropie.

Dans la prochaine partie, nous allons nous attacher a décrire sans a priori de
structure minéralogique, la maniére dont la texture évolue pour un méme modéle
géodynamique. Nous prendrons le modéle de Yoshida et al. [1996] comme référence.
Ensuite, nous étendrons notre étude a quelques autres modéles géodynamiques.
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4.1 Objectifs

Wenk et al. [2000b], repris par Deguen et al. [2011], a mis au point une procé-
dure permettant de construire des modéles de graine élastique a partir d’'un modéle
géodynamique et d'un modéle élastique du fer a haute pression et haute tempéra-
ture. Dans notre étude, nous avons souhaité poursuive leur démarche en mettant
en place une procédure permettant d’associer une réponse sismique a ces modéles
complets de graine. Ainsi, nous pourrons effectuer une comparaison directe avec les
observations sismologiques. L’objectif de cette démarche est de pouvoir finalement
contraindre les processus physiques influant sur la croissance de la graine terrestre
par les observations.

Dans ce chapitre, je vais commencer par faire un rappel sur la méthode de
construction d’une graine modéle élastique. Ensuite, je détaillerai le modéle di-
rect d’anisotropie sismique qui permet de simuler la réponse sismique qui lui est
associée.
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4.2 Construction d’'un modéle de graine élastique

Pour reconstituer le signal d’anisotropie sismique, on procéde en plusieurs
étapes |Wenk et al., 2000b, Deguen et al., 2011] :

e Choix du modéle élastique et des systémes de glissement,

e Choix du modéle géodynamique de croissance de la graine,

e Définition de la résolution de la grille de référence dans la graine modéle,

e Enregistrement de la déformation cumulée subie a chaque point de maillage
pendant la croissance de la graine,
Calcul des textures aux points de maillage,
e Application du modéle élastique aux textures calculées pour connaitre les

propriétés élastiques sur la grille de référence.

4.2.1 Définition des propriétés élastiques et de déformation
plastique du fer aux conditions de la graine terrestre

4.2.1.1 Choix du modéle élastique

On peut choisir n’importe quelle structure entre les trois possibles pour le fer
aux conditions de la graine : hexagonale compacte (hc), cubique centrée (cc) ou
cubique face centrée (cfc).

Une fois que la décision est prise quant a la structure considérée, on choisit
un modéle élastique (cf Section 2.2.2, page 27) théorique ou expérimental dans la
littérature.

4.2.1.2 Deéfinition des systémes de glissement

Lorsque le jeu de constantes élastiques indépendantes (3 pour cc ou cfe, 5 pour
hc) est défini, on peut passer a l'étape suivante qui est de définir le mode de
déformation de ces structures sous la contrainte.

Ensemble des plans de glissement des structures hc, cc et cfc

Tous les systémes de glissement des structures hc, cc et cfc sont indiqués dans
le Tab. 4.1.

Définition des plans de glissement activés pendant la simulation des tex-
tures

Pour le fer cc, nous avons choisi d’appliquer seulement le glissement {110}(111) (i.e.
Glissement de tout plan (110) et équivalents de symétrie notés {110}, de direction
cristallographique (111)), qui se trouve étre le glissement dominant aux conditions
de notre étude. Il s’agit du glissement inverse de celui du cfe, {111}(110).

Pour le fer hc, nous choisissons de reprendre les systémes de glissement prin-
cipaux de Deguen et al. [2011]. A température ambiante, la déformation est con-
trolée par un glissement basal (0001)(1210) dominant, avec une contribution de
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TABLE 4.1 Ensemble des systémes de glissement pour les structures hc, cc et cfc
[?Merkel et al., 2004, Deguen et al., 2011]|. Les familles de plans cristallographiques
(3éme colonne), associées a chaque type de glissement (a gauche), sont indiquées
entre { }. Les directions cristallographiques correspondantes (i.e. directions de
déformation) sont précisées entre ( ).

Structure Type de glissement Systéme

Basal (0001)(1210)
b Prismatique {1010}(1210)
¢ Pyramidal (a) {1011}(1210)
Pyramidal (c +a)  {2112}(2113)
[110}(111)
cc (112}(111)
{123}(111)
ofc {111}(110)

glissement prismatique {1010}(1210), ainsi que pas des phénoménes de maclage
mécanique et quelques systémes de glissement secondaires [Wenk et al., 2000b,
Merkel et al., 2004, Merkel et al., 2009]. A des pressions plus importantes, comme
dans notre cas, le maclage est inhibé et le glissement pyramidal (c + a) devient
plus important [Miyagi et al., 2008, Merkel et al., 2012|, ce qui facilite la rotation
des grains de fer he. En accord avec ces résultats expérimentaux, Deguen et al.
[2011] ont choisi de faciliter 'activation du glissement basal, ainsi que de pren-
dre en compte une contribution non négligeable du glissement prismatique et du
glissement pyramidal (c + a).

Bilan et attribution des CRSS pour les systémes de glissement axtivés

Pour favoriser certains systémes de glissement aux dépends d’autres, il suffit d’ap-
pliquer des valeurs variables de contraintes critiques résolues de cisaillement (CRSS
ou critical resolved shear stress) aux différents systémes de glissement. Plus la
valeur de CRSS est faible, plus ce systéme est facilement activé. systémes de glisse-
ment permet de favoriser des modes de déformation aux dépends d’autres (Tab.
4.2). Notons que la texture finale aprés déformation dépend trés fortement des
hypothéses faites sur les systémes de glissement.

4.2.2 Deéfinition du modéle de croissance de la graine

On choisit une modéle géodynamique parmi ceux proposés par la littérature (cf
Section 3.3.1, page 45). On établit ensuite les différentes équations de la dynamique
qui définissent ’écoulement, et 1’évolution du gradient thermique de la graine au
cours de sa croissance [Deguen et al., 2011].
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TABLE 4.2  Systémes de glissement utilisés pour les simulations de texture
[?Merkel et al., 2004, Deguen et al., 2011]. Les familles de plans cristallographiques
(3éme colonne), associées a chaque type de glissement (& gauche), sont indiquées
entre { }. Les directions cristallographiques correspondantes (i.e. directions de dé-
formation) sont précisées entre ( ). On précise les valeurs des CRSS associées a
chaque systéme de glissement en colonne de droite.

Structure Type de glissement Systéme CRSS
Basal (0001)(1210 > 0.5
he Prismatique {1010}(1210 > 1.0
Pyramidal (¢ +a) {2112}(2113 > 2.0
cc {1110 > 1.0
ofc (110M(111 > 1.0
1.0

0.8

0.4

FIGURE 4.1 Résolution du maillage sur un quart de plan méridien de référence.

4.2.3 Résolution du maillage sphérique de référence

Comme nous travaillons sur des modéles axisymétriques, On définit un maillage
sphérique d’une résolution de 120 km en profondeur et de 10° en latitude (Fig.
??). Pour des modéles axisymétriques types comme la croissance équatoriale ou la
stratification, nous avons pu vérifier que cette résolution était amplement suffisante
pour décrire correctement les variations radiales dans la graine.

Pour un modéle axisymétrique qui présente une symétrie par rapport a I'E-
quateur, on ne nécessite que la connaissance de la déformation sur un seul quart-
méridien de référence (Fig. ??7). Pour un modéle asymétrique, on déterminera les
propriétés élastiques sur un demi-méridien, toujours avec la méme résolution.
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6 ~ 35°, 7/7,,~ 0,36 6 ~ 20°, 7/T,,~ 0,50
1.0
t=0,138

0.8]
5.9 0.6
~
=~

0.4

0.2

0.0

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

a. ™Mo

FIGURE 4.2 — FEnregistrement d’une trajectoire de particule pour la maille de
coordonnées (6 = 20°,7/ric = 0,5,0,¢f), OU ey est la longitude du méridien de
référence. Par convention, ¢,.; = 0 pour un modéle axisymétrique. (a) On dépose
une particule a t = 0, 138 en position (8 = 35°,7/r;c = 0,36/,¢,¢f), marquée d'un
cercle bleu; la ligne noire épaisse correspond a 'ICB; (b) A ¢t = 1, on a atteint
le rayon de la graine actuelle. La particule est positionnée au niveau de la maille
ciblée. La trajectoire totale parcourue par la particule est indiquée en bleu. Le
maillage sphérique de référence est rappelé avec des lignes noires fines; la ligne
noire épaisse correspond a I'ICB.

Pour un modéle géodynamique non-axisymétrique, nous prenons plusieurs quarts
de méridien ou demi-méridiens de référence (Fig. 77). Les résolutions en latitude
et radiales ne changent pas.

4.2.4 Suivi de particule et enregistrement du chemin de dé-
formation

Cette étape ne nécessite toujours aucun a priori en terme de minéralogie. Il ne
s’agit ni plus ni moins que de I'application des lois physiques du modéle géody-
namique étudié.

On définit I’échelle de temps suivante : la graine commence & cristalliser a
t = 0 et atteint sa taille actuelle & ¢+ = 1. A un temps ¢t donné, on mime la
cristallisation d’un grain a I'lCB en Pour chaque point de maillage, on dépose un
traceur numeérique a la surface de la graine a une latitude et un temps ¢ € |0 : 1]
précis (Fig. 4.2a). On mime ainsi la cristallisation d’un grain a 'ICB au cours de
la croissance de la graine. La position et 'instant de cristallisation de la particule
sont affinés dans une boucle jusqu’a ce que, a l'instant ¢ = 1, la localisation de la
particule soit confondue avec celle de la maille considérée (Fig. 4.2b).

Le code élaboré par Deguen et al. [2011] permet de suivre précisément a chaque
incrément de temps la position de la particule dans la graine en formation. On

o7
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enregistre également le tenseur des déformations infinitésimales associé & chaque
incrément temporel. On obtient ainsi le chemin de déformation total subi par cette

particule depuis sa cristallisation jusqu’a la graine actuelle.

On reproduit cette opération autant de fois qu’il y a de mailles dans la grille de
référence. A la fin de cette étape, on connait I’ensemble des chemins de déformation

locaux en chaque point de maillage pour le modéle géodynamique étudié.

4.2.5 Calcul des textures aux points de maillage

4.25.1 Code VPSC

On utilise le code viscoplastic self-consistent (VPSC) écrit par Lebensohn and
Tomé [1993] de Los Alamos. Il permet de simuler les orientations cristallines dans
un polycristal soumis & un champ de déformation déterminé. On se place dans un
cas intermédiaire entre ’hypothése de continuité des déformations du modéle de
Taylor et de continuité des contraintes imposée par le modéle de Sachs. Ainsi, les
intéractions entre grains ou hétérogénéités inter-granulaires ne sont pas directe-
ment prises en compte et on suit une approche en champ moyen. Au cours de la
déformation, chaque grain est traité indépendemment et déformé-tourné gradu-

ellement résultant le cas-échéant en la production de LPOs.

4.2.5.2 Principe

On considére maintenant que chaque particule déposée a 'ICB & un temps
t donné est un polycristal de N (nombre fixé par 'utilisateur) grains différents.
Chaque grain du polycristal est traité comme une inclusion dans un matériau
homogéne mais anisotrope qui présente les mémes propriétés élastiques moyennes
que le polycristal moyen. La texture initiale de cristallisation du polycristal est
déterminée par I'utilisateur et représentée par une ODF de N orientations discrétes.

A t = 1, on connait le chemin de déformation aux points de maillage. On
considére maintenant que la texture en chaque maille est représentée par celle d’un
polycristal moyen local de N (nombre fixé par I'utilisateur) orientations pondérées.
Cette texture finale est I'inconnue que ’on cherche. Pour la trouver, il faut revenir

au commencement de chaque chemin de déformation.

Pour un point, de maillage donné, on dépose une particule a 'ICB & un temps
t. On suppose maintenant que cette particule est polycristalline et que sa texture
initiale de cristallisation, définie par 'utilisateur, est représentée par une ODF de
N orientations différentes. Chaque orientation est traitée comme un grain unitaire
auquel VPSC va imposer le chemin de déformation associé a ce point. Jusqu’a ce
qu’on atteigne la graine actuelle, chaque graine est tourné au gré de la déformation.

Pour représenter la texture acquise aprés déformation de chaque échantillon
polycristallin, le code VPSC calcule finalement les poids relatifs (en fractions volu-
miques) pour 3000 orientations cristallines et les inscrit dans son fichier de sortie.
[’ensemble de ces orientations pondérées dessine I’ODF du polycristal moyen, situé

au point de maillage considéré.
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4.2.5.3 Définition de la texture initiale de cristallisation
Une texture de cristallisation aléatoire : cas général

Pour toutes les structures cristallines possibles, la texture de cristallisation des
grains & 'ICB peut étre aléatoire, auquel cas il n’existe aucune LPO particuliére
dans le polycristal initial. On génére donc une ODF de 10 000 orientations discrétes
dont tous les poids sont identiques.

Ce nombre n’a pas été fixé au hasard : il s’agit du meilleur compromis entre la
qualité de la texture aléatoire obtenue et le temps de calcul.

Un nombre plus petit permettrait de diminuer le temps de calcul mais pro-
duirait en réponse une texture qui présenterait une plus grande variabilité en ter-
mes d’intensité de texture (m.r.d). Or, pour un chemin de déformation court, les
textures finales développées sont faibles. Le risque est donc que les orientations
artefacts de la texture initiale soient répercutées sur la texture finale. On pro-
duirait ainsi une anisotropie élastique (certes faible, mais non négligeable) qui n’a
pas lieu d’étre.

Un nombre plus grand produirait en revanche une texture aléatoire de meilleure
qualité avec une gamme d’intensité m.r.d. beaucoup plus resserrée, mais le temps
de calcul s’en ressentirait fortement. Pour 10 000 orientations, il faut déja compter
entre 10 et 60 min de calcul.

Une texture de solidification : uniquement pour hc

Pour les grains de fer hc, il est possible de développer une texture initiale de
solidification |Bergman, 1997, Brito et al., 2002| (cf paragraphe 3.2.1), aussi ap-
pelée prétexturation. C’est en particulier ce qu’on obtient si la croissance de la
graine est de type dendritique [Fearn et al., 1981, Shimizu et al., 2005, Deguen
et al., 2007|.

Dans ce cas-1a, on observe que les grains qui cristallisent a 'lCB présentent des
axes cristallographiques a alignés préférentiellement perpendiculairement a I'ICB,
tandis que les axes ¢ sont allongés a la surface de la graine (Fig. 77).

Pour les structures cubiques du fer, il n’existe encore aucun modéle de prétex-
turation.

4.2.5.4 Exemple de textures finales en fonction du type de cristallisation

En Fig. 4.3, nous montrons 'effet de la texture initiale. Des exemples de tex-
tures obtenues avec ou sans solidification sont présentées pour six points de mail-
lages. En colonne de gauche, les points sont trés proches du centre de la graine et les
textures sont assez orientées, tout particuliérement pour les textures obtenues avec
solidification initiale. En colonne de droite, les points de maillages sont presque
superficiels. Etant donné que le chemin de déformation est trés court, les tex-
tures finales obtenues sont presque les mémes que les textures initiales. En bas, les
textures finales sont donc trés semblables & la texture de solidification.
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fr/r} =0,1 T/ = 0,9

Aléatoire

Texture de cristallisation

Solidification

Intensité (m.r.d.)

FIGURE 4.3 — Exemples de figures de pole de fer he (c) et (a) pour six points de
maillage différents dont les coordonnées 6 et r r;c sont précisées. Le modéle géo-
dynamique utilisé est la croissance équatoriale. Le repére cristallographique des
figures de pole correspond au repére cartésien global dans la graine (Z étant la
direction radiale cylindrique dans le plan méridien de référence, Z la direction az-
imuthale, Z I’axe de rotation de la Terre. Pour chaque figure, les directions spatiales
qui présentent le plus d’axes < a > ou < ¢ > sont signifiées graphiquement par des
valeurs élevées de m.r.d (multiplicates of random texture). Les textures du haut
sont obtenues en appliquant une texture initiale aléatoire. En bas, on applique une
texture initiale de solidification.

4.2.6 Calcul des propriétés élastiques aux points de maillage

On considére maintenant cette graine comme un polycristal de fer. On suppose
que la connaissance des propriétés élastiques sur ’ensemble des points de la grille de
référence est suffisante pour décrire le comportement élastique global du modéle de
graine. Cette hypothése est valable pour des modéles géodynamique qui présentent
un champ de déformation de grande échelle, comme la croissance équatoriale et la
stratification.
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Pour calculer les propriétés élastiques en chaque point de maillage, on procéde
au moyennage des propriétés élastiques du monocristal sur I’ensemble des orien-
tations cristallines pondérées de ’ODF issue de VPSC selon la méthode détaillée
en Section 2.3.2, page 33. On obtient ainsi les constantes élastiques du polycristal
moyen.

Une fois que les propriétés élastiques sont connues en tout point de la grille de
référence, le modéle élastique de graine est complet. On peut maintenant lancer le
modéle direct d’anisotropie pour reconstituer la réponse sismologique de la graine
modéle.

4.2.7 Modéle de propagation des rais sismiques

Dans les travaux sismologiques, la grandeur utilisée pour déterminer 'ampli-
tude de I'anisotropie globale est le résidu de temps de trajet différentiel, en par-
ticulier entre les trajectoires proches des ondes PK Pbc et PK Pdf. Afin qu’une
comparaison directe entre les observations et nos résultats soit possible, il était
donc essentiel d’utiliser une grandeur analogue pour décrire le degré d’anisotropie
exprimé par nos graines modéles. A cette fin, j’ai développé un code qui propage
au sein d’une graine modéle un grand nombre de rais sismiques de profondeurs
et orientations variables. En sortie, on récupére un nuage de résidus de temps de
trajets qu’on peut traiter a la facon des sismologues pour comparaison.

4.2.7.1 Construction du modéle géométrique de propagation de rais et
positionnement dans I'espace

Définition de la direction de propagation locale

On applique 'hypothése sismologique selon laquelle la courbure des rais sismiques
dans la graine peut étre négligée et leurs trajectoires assimilées a des droites
[Stixrude and Cohen, 1995]. On produit ainsi un jeu de plus de 300 000 rais syn-
thétiques droits en discrétisant I'espace selon 3 paramétres définissant chaque tra-
jectoire : le rayon au point de retournement (Tp) du rai, o € [0 —1220 km), 'angle
entre le rayon passant par Tp et Z, 8 € [0 — 360°], et I'angle entre la norme de la
direction de propagation du rai, ﬁ, et le plan méridien contenant Tp, ~ [0-180°].
La trajectoire du rai est ensuite divisée en segments rectilignes dont le nombre est
adapté a la profondeur du rai sur une grille réguliére de résolution 20x72x72 en «,

B et .

La construction du rai se fait en trois étapes (Fig. 4.4) :

1. On se place & un rayon «,

2. On fait une rotation trigonométrique de 5 autour de 7 pour placer le point
Tp (,B,p), out ¢ est la longitude du demi-méridien dans lequel se trouve T'p,

3. On fait une derniére rotation trigonométrique de v de u_g autour de u_;
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(1) on se place a un (2) Rotation de +p (3) Rotation +Y
rayon a autour de y autour de u,.

ICB

FIGURE 4.4  Représentation schématique de la construction géométrique d’un
rai dans la graine modéle. Le repére principal dans la graine est (X,Y ,Z). Le
repére sphérique local au point de retournement du rai ou Turning point, T'p, est
(ur,ug,uy,). Bien qu’on se place ici dans le plan méridien confondu avec {XO Z },
la procédure pour déterminer la norme de la direction de propagation 7 du rai
passant par Tp est valable pour n’importe quel méridien de référence. L’ordre des
étapes est indiqué de 1 a 3.

4.2.7.2 Calcul des propriétés élastiques au point | et direction de propa-
gation

Afin de calculer les vitesses de propagation d’ondes sismiques & une itération i
le long d’un rai donné selon 'Eq. 2.18, il nous faut connaitre a la fois I'expression
du tenseur élastique local et les cosinus directeurs de la direction de propagation
du rai.

Dans I'hypothése de trajectoires rectilignes, il n’existe pour un rai qu'une seule
expression des cosinus directeurs. On exprime ceux-ci en observant que T nest
autre que la rotation trigonométrique de ~ du vecteur orthoradial +uy (le signe
+ ou — dépendant directement de la valeur de 5 : si § > m, le signe est —) par

rapport au vecteur unitaire radial u, :
W = R (4.1)

oil 77 est exprimé dans le repére cartésien (},7,7) pour pouvoir étre incorporé
directement dans 'Eq. 2.18 et Rj est la matrice de rotation suivante :

1 0 0
+ o .
Ry =10 cosy  —siny (4.2)
0 siny cosy
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Dés lors, 'expression des cosinus directeurs est la suivante :

cos(Orp)cos(prp)cos(y) — sin(pry)sin(y)
cos(Ory)sin(pry)cos(y) + cos(pry)sin(7y) (4.3)
—sin(Ory)cos(vy)

W o= +

ou (rrp,0rp,p1p) sont les coordonnées sphériques de T'p.

Les composantes du tenseur c; changent a chaque itération i le long du rai. Tl
faut donc les recalculer a4 chaque point 1. On commence par calculer les coordonnées
sphériques au point I & I'itération i sur un rai quelconque donné. On subdivise la
longueur totale du rai, L,,;, en N intervalles égaux. On a :

9

Ol, = (NZ — V) Lyoi 7+ rrptty (4.4)
ou O est le centre de la graine et r est le rayon au point Tp. On obtient ainsi les
coordonnées sphériques de 071 et donc de I (r7,0;,¢7).

Le modéle géodynamique étudié est axisymétrique : il n’y a qu'un seul plan
méridien de référence. Dans un premier temps, on ne tient donc pas compte de la
composante en @ et on proceéde a une interpolation bilinéaire directe en fonction de
r de 0 des constantes élastiques a partir des 4 points de maillage les plus proches.
Chaque composante du tenseur élastique est traitée indépendemment. On estime
maintenant les constantes élastiques du polycristal en ce point.

On connait dés lors les constantes élastiques cy; du polycristal local au point
(r7, Or) sur le plan méridien de référence. Cependant, il nous faut maintenant tenir
compte du fait que le point I n’appartient pas au méridien principal mais a un
plan méridien local. 1l faut donc effectuer une rotation 2 anti-trigonométrique de
pr autour de 7, ce qui revient & nous replacer dans le plan méridien de référence.
On transforme ainsi a la fois les ¢y et la norme de la direction du rai T associées.

Précisions pour le traitement des modéles non-axisymétriques :
On effectue cette fois-ci deux interpolations bilinéaires en r de 6 succes-
sives, une sur chaque plan méridien de référence de part et d’autre du point
1. On calcule ensuite la moyenne des deux tenseurs élastiques moyens de
chaque méridien, composante a composante. Aucune rotation de p; supplé-
mentaire n’étant requise pour les modéles non-axisymétriques, on obtient
directement I'estimation du tenseur cy; local au point I considéré. L’expres-
sion des cosinus directeurs présentées précédemment reste inchangée (Eq.
4.3).

L’application de la formule Eq. 2.10 permet d’obtenir I'expression de la matrice
de passage K du tenseur élastique :

cos(pr)? sin(pr)? 0 0 0 2cos(ipr)sin(pr)
sin(pr)? cos(pr)? 0 0 0 —2cos(pr)sin(er)
0 0 1 0 0 0
K= 0 0 0 cos(er)  sin(er) 0 (4.5)
0 0 0 —sin(pr) cos(pr) 0
—cos(pr)sin(er) cos(pr)sin(er) 0 0 0 cos(¢r)? — sin(pr)?
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Ensuite, il ne reste plus qu’a calculer sa transposée K7 puis a appliquer 1'équa-
tion Eq. 2.9 pour trouver les composantes du tenseur élastique "miroir" sur le plan
méridien de référence.

L’image de 7 dans le repére principal est le vecteur unitaire n’ = Q7 suivant

N —cos(¢r)cos(Ory,)sin(y) — sin(pr)sin(y)
n' ==+ | £sin(er)cos(Or,)cos(y) — cos(er)sin(y) (4.6)
+sin(O7,)cos(7)

4.2.7.3 Vitesse des ondes P dans la direction de propagation et définition
des résidus sismiques

On note la lenteur moyenne des ondes P pour cette graine modéle sq = vm%y,
P

ot vjg? est la vitesse moyenne des ondes P dans la graine.

Pour calculer v}5;¥, on commence par calculer les vitesses v, pour chaque

point de maillage, selon la formule 4.7. Ensuite, on affecte & chaque point de
maillage un volume élémentaire d’influence Ve, (r, 0, ¢) en fonction de sa posi-
tion (rg,thetay) sur le demi-plan méridien considéré de longitude ¢. Si on est en
axisymétrique, il n’y a qu'un seul demi-méridien de référence, donc on intégre di-
rectement avec ¢ = 2. Si le calcul est en non-axisymétrique, alors on adapte les
volumes d’influence au nombre de méridiens et on fait I'intégration sur I’ensemble
de la grille.

Y

VR =) 0 Ve (1,0, ) (4.7)

grille

Lors d’un lancer de rai, on estime a chaque itération ¢ une lenteur ds(i) = #(i),
correspondant a la lenteur du rai au point I dans la direction de propagation con-
sidérée. vp(i) est calculée a partir du tenseur élastique local en résolvant I'équation
de Christoffel (Eq. 2.18). On note la lenteur moyenne sur toutes les itérations i
pour ce rai s.q; = » . ds(i).

On exprime finalement le résidu de temps de trajets dt/t associé au rai étudié
de la maniére suivante :
ot S0 — Srai

T (4.8)

Par cette méthode, pour chaque rai on obtient une valeur de résidu. On obtient
donc plus de 300 000 résidus sismiques, ce qui fait un nuage de points conséquent.
Comme il n’y a aucune contribution des enveloppes externes dans la valeur d’un
résidu, on peut tracer ces résidus en fonction de l'angle & I'axe de rotation de
la Terre et les comparer directement aux valeurs de temps de trajet différentiel
obtenus par les sismologues.

Il ne reste plus qu’a représenter graphiquement les résidus en fonction de I'angle
¢ entre la direction de propagation du rai et ’axe de rotation de la graine pour
pouvoir comparer nos résultats avec les observations sismologiques.

Un exemple de ce qu’on peut obtenir comme nuage de résidus sismiques syn-
thétiques est présenté en Fig. 4.5. Dans cet exemple, la courbure du nuage de
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point modélisé est en accord avec les observations qui démontre que la graine est
anisotropique avec un axe de propagation rapide des ondes le long de son axe de
rotation et lent au niveau du plan équatorial.
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FIGURE 4.5 Exemple de résidus sismiques synthétiques obtenus pour deux mod-
éles élastiques différents, A et B, pour un méme modéle géodynamique. Les résidus
sismiques de A sont indiqués par des points bleus, ceux de B sont en vert. Les lignes
correspondent aux ajustements quadratiques selon la méthode de Creager |[1992].
En bleu, I'ajustement de A; en vert, celui de B. Pour comparaison, on montre
également le résultat de I'ajustement quadratique d’Irving and Deuss [2011] sur
leurs données de temps de trajet différentiels PK Pbc-PK Pdf.

Ce mode de représentation graphique est pratique lorsque I'on souhaite avoir
un visuel de la forme de I'anisotropie en fonction de I'angle a I'axe de rotation de
la Terre. Néanmoins, il présente le désavantage de ne pas permettre de visualiser
dans un seul graphique les résultats d’un grand nombre de simulations pour un
modéle géodynamique, ce qui faciliterait la comparaison.

4.2.7.4 Fit sismologique et hypothéses initiales : définition et représenta-
tion de I'anisotropie globale

Reprenant la méthode de Creager [1992] et supposant vérifiée I’hypothése selon
laquelle 'anisotropie de la graine est faible, uniforme et ne dépend de la profondeur
des rais échantillonnés, on peut modéliser ’évolution d’un nuage de résidus de
temps de trajet différentiels par la fonction quadratique suivante en fonction de
I’angle a I’axe de rotation de la Terre, ( :

6t/t = a4+ bcos? 4 ccos’ ¢, (4.9)
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ol a, b et ¢ sont des coefficients de fit modulables. a est la différence de vitesse équa-
toriale entre la graine observée et le modéle de symétrie sphérique sismologique.
b et ¢ peuvent étre décrits en terme de coefficients de Love [Love, 1927 du
matériau anisotropique composant la graine |Creager, 1992|. Lorsque 1'amplitude
de D'anisotropie est faible, le résidu de temps de trajet différentiel 0t/t est égal a
I'anomalie différentielle de vitesse Jv/v. De maniére générale, 'anisotropie globale
Nord-Sud observée est alors égale & b+ c.

Bien que notre modéle permette une analyse détaillée, en terme de profondeur
de retournement et de dispersion du spectre de résidus notamment, nous effectuons
a notre tour cette modélisation sur nos résultats de simulation. La qualité du fit
est extrémement dépendante de la dispersion du nuage de point et de profondeur.
Néanmoins, les valeurs de a, b et ¢ obtenues par une régression en moindres carrées
sont trés bien résolues (Fig. 4.5).

Afin de comparer nos données aux observations, nous prendrons désormais
comme référence les résultats d’ajustement quadratique d’Irving and Deuss [2011]
sur leurs données de résidus de temps de trajet différentiels PK Pbc-PK Pdf.
L’anisotropie globale observée par Irving and Deuss [2011] était de 3.8% + 0.1%
pour un ajustement de (a—-0.0057, b—-0.0125, ¢—0.0508) (Fig. 4.5). On peut
alors comparer directement nos résultats d’ajustement quadratique simulé & ceux
d’Irving and Deuss [2011].

On peut maintenant, en plus de la représentation en résidus sismiques syn-
thétiques en fonction de I'angle & 'axe de rotation de la Terre, représenter ’am-
plitude de P'anisotropie globale b 4+ ¢ en fonction des paramétres d’anisotropie
monocristalline pour un méme modéle géodynamique. Contrairement aux struc-
tures cubiques (cf Section 2.4.2.2) page 38), on ne dispose d’aucune expression
mathématique pour caractériser I’anisotropie élastique dans le fer he, il faudra
donc en définir au moins une par la suite.

4.2.8 Validation du modéle direct d’anisotropie sismique

4.2.8.1 Résidus synthétiques pour quelques modéles axisymétriques sim-
ples

Présentation des modeéles structuraux

On reprend les trois familles de modéles structuraux de Calvet et al. [2006] (Fig.
3.1a, b et ¢) et on ajoute deux autres modéles simples. On définit un modele (d)
qui présente une sous-graine anisotrope d’axe rapide Nord-Sud, enveloppée dans
une couche superficielle isotrope. On génére également un modéle (e) qui ne com-
porte pas de sous-graine et dont les propriétés élastiques, homogénes dans toute
la graine, produisent une anisotropie Nord-Sud. Pour tous les modéles structuraux
contenant une sous-graine (a) a (d), on impose une épaisseur de 150 km pour la
couche superficielle.

En Fig. 4.6, on montre des coupes méridionnales schématiques des différents
ensembles structuraux dans la graine (en haut), ainsi que le type d’anisotropie qui
leur est affecté.
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FIGURE 4.6  Dépendance en profondeur des résidus sismiques synthétiques
obtenus pour des modéles structuraux dont les représentations schématiques d’une
coupe méridionnale sont présentées en haut. Les résidus sismiques sont triés en
fonction de la profondeur du point de retournement des rais, de jaune (les rais les
plus superficiels) a noir (les plus profonds). Les modéles (a) a (d) présentent une
couche externe de 150 km d’épaisseur et une sous-graine. Les modéles (a), (b) et (c)
sont ceux de Calvet et al. [2006], présentés respectivement en Fig. 3.1a, b et ¢; (d)
montre une graine avec une couche externe isotrope et une sous-graine présentant
une anisotropie Nord-Sud moyenne; (e) anisotropie Nord-Sud moyenne sur toute
la graine. Les lignes noires représentent le degré d’anisotropie : par ordre croissant,
pointillés, ligne fine puis épaisse. On fait deux types de calcul : un sur une graine
monocristalline (en bas), et I'autre en considérant une graine polycristalline (au
centre).

Création des modéles structuraux numériques

Il n’y a aucun fondement en termes de modéle géodynamique a ces modéles struc-
turaux, seule la forme de I’anisotropie importe. On va donc considérer que, au
sein d’'une méme unité ou sous-unité structurale, les propriétés élastiques sont ho-
mogénes. Elles peuvent ainsi étre représentées par un seul tenseur élastique associé
au polycristal moyen, caractéristique de I’élément structural étudié. On va donc
produire manuellement un tenseur C;; de référence pour chaque sous-unité a partir
de textures créées spécialement pour 'occasion.

De maniére générale, il nous produire 5 ODFs différentes, d’intensité et de
direction de LPO variables :
1. Une texture isotrope (couche externe du modele (d)),

2. Une texture forte, avec une LPO alignée avec 'axe de rotation de la Terre
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(sous-graine du modéle (c)),

3. Une texture moyenne, avec une LPO alignée avec 'axe de rotation de la
Terre (couche externe des modeéles (a) a (c), graine de (e)),

4. Une texture moyenne, avec une LPO a 90° de I'axe de rotation de la Terre
(sous-graine du modéle (a)),

5. Une texture faible, avec une LPO a 90° de I'axe de rotation de la Terre
(sous-graine du modéle (b)),

Avec ces textures, on peut produire toutes les formes d’anisotropie nécessaires pour
recréer les modeéles (a) a (e) (Fig. 3.1).

Pour obtenir finalement le tenseur élastique du polycristal moyen de chaque
unité ou sous-unité texturale, on a appliqué le modéle élastique du fer he a 5500 K
de Vocadlo et al. [2009] sur les ODFs. On obtient ainsi I'expression des propriétés
élastiques de chaque élément structural avec la forme d’anisotropie souhaitée (Fig.
4.7).

Intensité de la texture

11.03
10.98
R 10.93

Angle a
l'axe de 10.88
rotation de 10.83
la Terre (°) 10.78

10.73
10.68
Vp

(km/s)

FIGURE 4.7 — Figures de vitesses associées aux ODFs des modéles texturaux
(PODF isotrope n’est pas représentée). Le répére des figures est celui de la graine
avec la direction vers le haut correspondant a 'axe de rotation de la Terre. En 1)
Anisotropie élastique Nord-Sud moyenne ; 2) Anisotropie élastique Nord-Sud forte ;
3) Anisotropie élastique équatoriale moyenne ; 4) Anisotropie élastique équatoriale
faible.

Démonstration de la stabilité du code numérique

Afin de tester la validité de notre modéle axisymétrique, nous avons procédé a
deux séries de calcul.

En premier lieu, nous avons considéré une graine complétement monocristalline
(Fig. 4.6, ligne du bas). En tout point de la graine, on a les mémes propriétés
élastiques. On utilise donc directement le tenseur élastique moyen de chaque unité
ou sous-unité structurale sans rotation.
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En deuxiéme lieu, on passe le code en polycristallin. La graine est maintenant
polycristalline avec un alignement parfait des grains en chaque point. Il faut main-
tenant recalculer systématiquement le tenseur élastique local pendant la prop-
agation des rais (cf Section 2.3.2). On teste ainsi la stabilité du modéle direct
d’anisotropie pour des modéles axisymétriques.

Les résultats des calculs sont montrés en Fig. 4.6. La ligne centrale montre
les résidus obtenus lorsque 'on fait tourner le modéle de propagation des rais en
polycristallin axisymétrique. La ligne du bas présente les résidus obtenus cette
fois-ci sur un simple monocristal.

Si le code de propagation des rais et de calcul des propriétés élastiques locales
est juste, les résidus sismiques synthétiques monocristallins et polycristallins d’un
méme modéle structural doivent se superposer. Aux erreurs de calcul prés liées
a la méthode de calcul des vitesses dans un polycristal (cf Section 2.3.2.2 et cri-
tique 2.4.1.5), les deux profils sont superposés. On valide ainsi notre modéle direct
d’anisotropie dans la graine.

Résidus sismiques synthétiques : y a-t-il une logique?

Aprés avoir vérifié la stabilité du code numérique, nous allons nous intéresser
de plus prés a I'évolution des résidus avec l'angle de rotation de la Terre et la
profondeur du point de retournement des rais.

On constate que les résultats qu’on obtient en termes de résidus sont logiques.
Pour le modéle (e) avec une seule anisotropie d’axe rapide Nord-Sud, on remarque
en effet que les rais polaires (angle a I'axe de rotation 0°) sont plus rapides que
ceux qui se propagent dans le plan équatorial (angle 90°). Comme on a supposé
que les cristaux composant la graine modéle étaient parfaitement alignés et de pro-
priétés élastiques identiques, le comportement élastique de la graine polycristalline
est homogeéne et assimilable & celui d’'un monocristal (cf paragraphe précédent).
Quelle que soit la profondeur, les rais se propagent toujours a la méme vitesse pour
une méme direction de propagation.

La dépendance a la profondeur est clairement héritée de I'existence de sous-
unités structurales de propriétés élatiques différentes dans la graine. Intuitivement,
on peut tout-a-fait imaginer qu'une anisotropie Nord-Sud et une anisotropie équa-
toriale se compensent jusqu’a un certain degré, en particulier si leurs amplitudes
sont équivalentes. De méme, deux anisotropies de méme sens et d’amplitude dif-
férentes devraient intuitivement donner une anisotropie dont 'amplitude est la
moyenne des deux autres.

Notons que 'aspect discontinu des résidus en fonction de la profondeur est une
conséquence de la discrétisation de I’espace. Nous travaillons avec 20 profondeurs.
Cela ne suffit pas pour obtenir une évolution continue des résidus avec la pro-
fondeur mais permet tout de méme de suivre facilement leur évolution.

Pour le modéle (a), on voit tout-a-fait le changement de comportement élastique
avec la profondeur. Les rais les plus superficiels (en jaune) montrent une évolution
identique a celle du modéle (e) et caractéristique d’un axe rapide Nord-Sud. On
constate un basculement progressif de la direction rapide de propagation des rais
avec la profondeur. On échantillonne en effet de plus en plus la sous-graine. Pour les
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rais les plus profonds, on a une anisotropie d’axe équatorial rapide dont 'amplitude
est légérement inférieure a celle qu’on voit dans la direction polaire pour les rais
superficiels. La raison est que, méme si on échantillonne principalement la graine,
on traverse toujours la couche superficielle de direction d’anisotropie principale
perpendiculaire et sa contribution au signal d’anisotropie n’est pas négligeable,
méme pour les rais les plus profonds.

Le modéle (b) est comme le modéle (a) mais avec une anisotropie plus faible
dans la sous-graine. Intuitivement, on s’attend donc a ce que la contribution de
I’anisotropie de la sous-graine soit moins forte. Effectivement, pour les rais les plus
profonds, les rais équatoriaux vont moins vite que pour le modeéle (a). Néamoins,
il y a quand méme inversion de la direction rapide de l'anisotropie puisque ces
mémes rais équatoriaux sont plus rapides que leurs équivalents polaires.

Le modéle (c¢) prévoit une anisotropie d’axe rapide Nord-Sud dans I'intégralité
de la graine, avec une amplitude plus forte dans la sous-graine. Cela se traduit
directement par des résidus sismiques qui montrent une anisotropie plus forte
que pour le modéle (e). On a cependant peu de dispersion. Il semblerait que le
caractére dispersif du nuage de résidus soit lié a la variation de la direction rapide
d’anisotropie.

Enfin, dans le modéle (d), la couche anisotrope est marquée par des résidus nuls
pour les rais superficiels. Avec la profondeur, on commence a échantillonner la sous-
graine anisotrope et les rais polaires accélérent par rapport aux rais équatoriaux.

Anisotropie globale

On calcule maintenant ’anisotropie globale de ces modéles structuraux (cf Sec-
tion 4.2.7.4). Les résultats des ajustements quadratiques sur les résidus sismiques
synthétiques sont présentés en Fig. 4.8.

Sans grande surprise, les modéles (a) et (b) produisent une anisotropie globale
faible. Pour le premier, la direction rapide est méme équatoriale, ce qui n’est pas co-
hérent avec les observations sismologiques | ?Souriau, 2003, Irving and Deuss, 2011].
Pour les autres modéles, pour lesquels la direction principale d’anisotropie est tou-
jours Nord-Sud, 'anisotropie globale dépend logiquement du degré d’anisotropie
moyen du modéle structural. C’est le modéle (c), avec une sous-graine fortement
anisotrope, qui montre I'anisotropie globale la plus importante.

Graine a texture de solidification

On considére maintenant un modéle hypothétique ou la texture de la graine est
purement une texture de solification (cf Section 3.2.1, page 43). On fait 'hy-
pothéque qu’il n’existe aucun mouvement de déformation a l'intérieur de la graine
et que la texture de solidification est conservée pendant la croissance.

En Fig. 4.9, on présente les figures de vitesse associées a deux modéles de graine
texturée par solidification. Le modéle élastique utilisé pour calculer ces figures est
toujours le modéle de fer he a 5500 K de Vocadlo et al. [2009).

En (a), on décrit les figures de vitesses dans le cas d'une texture de solidification
issue d’une croissance dendritique |Fearn et al., 1981, Shimizu et al., 2005, Brito
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FIGURE 4.8 — Résultats de fit sismologique [Creager, 1992] sur les résidus syn-
thétiques des modéles structuraux avec le modéle élastique de fer he a 5500 K
de Vocadlo et al. [2009]. Les équations d’ajustement (a) a (e) correspondent aux
modeéles structuraux (e) a (e), respectivement. L’amplitude de I’anisotropie globale
b+ c est précisée (en %) pour chacun de ces ajustements.

Texture de solidification

..y

Croissance
dendritique

Croissance ‘,
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a. b.

FIGURE 4.9 Figures de vitesse des ondes P pour des modéles de texture de
solidification. En (a), croissance dendritique; en (b), croissance en colonnes.

et al., 2002|. Les figures de vitesses décrivent une symeétrie centrale et la direction
rapide de propagation des ondes P est alignée avec la direction radiale. Il n’y a
pas de variation de I'amplitude de I'anisotropie avec la profondeur.

En (b), on définit une croissance en colonne de la graine comme décrit par
Bergman [1997]. Les grains sont empilés en colonnes alignées avec I’axe de rotation
de la graine .La direction rapide de propagation des ondes P est a 90° de I'axe de
rotation et alignées avec la direction radiale.

Les résidus sismiques obtenus pour chacun de ces modéles sont présentés en
Fig. 4.10.
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FIGURE 4.10 — Dépendance en profondeur des résidus pour les modéle a texture de
solidification. En (a), croissance dendritique; en (b), croissance en colonnes. Les
résidus sismiques sont triés en fonction de la profondeur du point de retournement
des rais, de jaune (les rais les plus superficiels) a noir (les plus profonds).

De maniére générale, on constate que I’évolution des résidus pour ces modéles
de solidification est moins intuitive que pour les modéles structuraux.

Le plus simple est de commencer par étudier les rais polaires. Pour le modéle
de croissance en colonnes, il n’y a a priori qu’une seule valeur de vitesse vp possible
quelle que soit la profondeur de retournement du rai (Fig. 4.9b), ce que montrent
bien les résidus. Sur les figures de vitesses vp, on voit que la vitesse est sensiblement
la méme jusqu’a environ 40° de ’axe de rotation de la Terre. Ensuite, on augmente
la dispersion car la vitesse varie beaucoup le long d’un méme rai.

Pour des rais équatoriaux, on peut représenter les trajectoires des rais (Fig.
4.11). Parmi les deux trajectoires proposées, on constate que le rai 1,superficiel,
se propage en moyenne moins vite que le rai 2, plus profond. On remarque que les
résidus superficiels sont en effet négatifs et les résidus profonds bien positifs, ce
qui montre que les rais profonds se propagent plus rapidement.

D’apreés la Fig. 4.11, on voit également qu’il ne doit pas exister une grande
dispersion des résidus a 90° de 'axe de rotation de la Terre, car on échantillonne
pour un méme rai les mémes vitesses a chaque itération. Par contre, pour des
angles compris entre 40 et 90°, on attend une plus grande variabilité des vitesses
le long d’'un méme rai et en fonction de la profondeur. C’est également visible sur
les résidus sismiques synthétiques.

Incidemment, la coupe équatoriale de la Fig. 4.11 représente n’importe quel
méridien du modéle de croissance dendritique (a) puisque la symétrie est centrale.
On peut donc appliquer une partie des conclusions que 'on a pu obtenir en ob-
servant le modéle de croissance en colonnes (b). Plus le rai est profond, plus il se
propage rapidement. Les résidus profonds sont en effet positifs, tandis que ceux
qui correspondent aux rais les plus superficiels sont négatifs.

Tout comme pour les rais équatoriaux du modéle précédant, on a une faible
dispersion des résidus profondeur par profondeur, liée & un échantillonnage de
vitesses trés restreint. Enfin, la valeur des résidus est indépendante de 'angle a
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FIGURE 4.11 — Propagation de rais a travers le plan équatorial dans les modéles de
solidification. A gauche, une vue schématique de I'arrangement cristallin (extrait
de Bergman [1997]); a droite, les figures de vitesse des ondes P associées a ces
grains. Deux trajectoires de rais équatoriaux, soit a 90° de I’axe de rotation de la
graine, sont reportées.

I’axe de rotation de la graine, ce qui est cohérent avec la symétrie centrale du
modéle.

4.2.8.2 Conclusion

D’aprés I'observation de modéles structuraux et de graines figées, on peut noter
les choses suivantes :

e La dispersion est produite par la variation de la direction principale d’anisotropie

sismique avec la profondeur,
e La dépendance en profondeur est la conséquence de la variation des propriétés
élastiques avec la profondeur.
La cohérence entre ces modéles et les profils de résidus sismiques correspondant
permet de valider définitivement notre modéle direct d’anisotropie sismique.

De maniére générale, on constate que ce sont les modéles structuraux (c), (d)
et (e) avec une direction rapide dans la direction polaire qui reproduisent le mieux
les observations sismologiques d’une anisotropie Nord-Sud (Fig. 1.4). Cependant,
comme indiqué précédemment, ceux-ci sont peu réalistes. Dans ma thése, nous
avons donc travaillé sur I'anisotropie sismique produite par des modéles géody-
namiques. Notons que comme les résultats sur les modeéles de texture de solidifica-
tion 'ont montré, lorsque I'on ajoute de la complexité dans un modéle de graine, on
complexifie également les spectres de résidus sismiques et leur interprétation. Les
profils de résidus sismiques synthétiques des modéles géodynamiques, autrement
plus complexes, seront donc probablement assez complexes.
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5.1 Description des modéles

5.1.1 Modéles élastiques de fer aux conditions de la graine
terrestre

La littérature fournit un petit panel de comportements élastiques et de formes
d’anisotropie monocristalline pour le fer £ (hexagonal compacte) aux conditions de
la graine terrestre (Fig. 7?). Pour les structures cubiques en revanche, il n’existe a
ma connaissance qu'un seul modéle par structure aux conditions du noyau interne.
Les constantes élastiques de ces modéles élastiques sont détaillées dans le Tab. 77.

Par la suite, on choisit un modéle élastique pour chaque structure cristalline
de fer. Par souci de cohérence, on prend des modéles qui ont tous été calculés
a 5500 K. Pour le fer hexagonal compact, on prend le modéle de Vocadlo et al.
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FIGURE 5.1 — Relation linéaire entre les résidus sismiques et les paramétres élas-
tiques représentant anisotropie du monocristal de fer hc.

TABLE 5.1 — Constantes élastiques du monocristal (in GPa) et paramétres adimen-
sionnels d’anisotropie monocristalline (eqs. 6.2) des modéles publiés (SC a VO2),
pour le fer £ aux conditions de la graine.

Structure Modéle c11 Clg  C13 C33 Caq
SC* 1438 1035 950 1470 211

ST1% 2050 1720 860 1555 210

hc ST2¢ 2130 2010 925 1470 140
VO1¢ 1689 1186 990 1725 216

VO2¢ 1646 1253 995 1559 153

ce VO3" 1505 1160 256
ofc VO49 1397 1247 423
- SX" 1658 941 636

. Sha and Cohen [2010], 6000 K

. Steinle-Neumann et al. [2001], 5000 K
. Steinle-Neumann et al. [2001], 6000 K
. Vocadlo et al. [2009], 5000 K

. Vocadlo et al. [2009], 5500 K

.~ Vocadlo [2007], 5500 K

. Vocadlo et al. [2008a], 5500 K

. Stixrude and Cohen [1995], p;jc = 13 kg.m™3

SR N R0 R

[2009]. Pour le fer cubique centré, on prend le modéle de Vocadlo [2007]. Pour finir,
le modéle de fer cubique face centrée utilisé est celui de Vocadlo et al. [2008a].
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5.1 Description des modéles

5.1.2 Modeéles géodynamiques

On se concentre sur le modéle de croissance équatoriale de Yoshida et al. [1996].
Il s’agit d’un modéle axisymétrique de grande échelle. On peut donc espérer ob-
server des structures de grande échelle.

Différents modéles géodynamiques axisymétriques sont adaptés a partir du
modéle de référence de Yoshida et al. [1996] : Yos-Ran, Yos-Strat and Yos-PTex.

5.1.2.1 Croissance équatoriale : Yos-Ran

Le modéle Yos-Ran [Yoshida et al., 1996] considére I’écoulement géostrophique
décrit par Yoshida et al. [1996] (cf Section 3.3.1.4). L’action de la force de Coriolis
dans le noyau externe |Busse, 1970, Zhang, 1992, Dormy et al., 2004, Cardin and
Olson, 1994] induit un excés de refroidissement, et donc de cristallisation, dans le
plan équatorial avec une texture aléatoire a I'lCB. L’écart a la géométrie sphérique
stable (gravité) subit un réajustement isostatique sous la forme d’un écoulement
visqueux quadripolaire, générant un gradient de déformation de type cisaillement
pur a grande échelle qui augmente avec la profondeur comme le montre les Figs.
5.2a et b. Ainsi, Deguen et al. [2011] prouve qu'un tel taux de déformation est
suffisant pour modifier considérablement Iorientation de I'aggrégat polycristallin
dans les premiers temps de la cristallisation de la graine mais ne permet pas de
produire plus de 100% de déformation plastique cumulée.

5.1.2.2 Croissance équatoriale et stratification chimique

Nous reprenons le modéle géodynamique Yos-Strat de Deguen et al. [2011] qui
considére toujours une croissance équatoriale mais étudiant en plus l'effet d’une
stratification densitaire stable induite par une évolution graduelle de la compo-
sition chimique dans le noyau externe liquide au cours de la cristallisation de la
graine [Allégre et al., 1995, Alfé et al., 2002, Badro et al., 2007, Deguen and Cardin,
2009] (cf Section 3.3.1.6). Le buoyancy number est de B = —10° [Deguen et al.,
2011]|. Les gradients de déformation superficiels forts (Fig. 5.3) suffisent a produire
des contraintes cumulées, jusqu’a 300%, acquises rapidement par cisaillement sim-
ple avant d’étre figées et conservées par la stratification, ce qui fait de ce modéle
un bon candidat pour produire un signal sismique anisotropique.

5.1.2.3 Croissance équatoriale et solidification par croissance dendritique

En dernier lieu, nous reprenons le modéle de Deguen et al. [2011] Yos-PTex
est similaire & Yos-Ran, sans stratification, mais présente une prétexturation du
matériau tout juste cristallisé & 'ICB acquise par le gel de la texture de solidifica-
tion [Bergman et al., 2002, Brito et al., 2002, Deguen et al., 2011]. Ce phénoméne se
produit en particulier dans le cas d’une croissance dendritique de la graine |[Fearn
et al., 1981, Shimizu et al., 2005, Deguen et al., 2007].

Ce modéle ne peut étre utilisé que pour le fer he car il n’existe aucune infor-
mation sur une texture de solidification pour les structures cubiques.
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FIGURE 5.2 Modéle géodynamique de croissance équatoriale de Yoshida et al.
[1996]. L’écoulement sous forme de colonnes géostrophiques dans le noyau externe
induit un excés d’extraction de chaleur au niveau du plan équatorial, lequel résulte
en un excés de cristallisation local a 'ICB (Fig. a). Un gradient de déformation
de cisaillement pur a grande échelle est mis en place dans la graine de 'Equateur
aux poles se met en place pour relaxer cet excés de masse (Fig. b).

5.1.2.4 Résumé des paramétres spécifiques des modéles géodynamiques

La Fig. 5.4 résume les propriétés des trois différents modéles géodynamiques.
Les gradients de déformation sont illustrés ainsi que le mode de cristallisation.

5.2 Reésultats

5.2.1 Textures obtenues avec chaque modéle géodynamique
5.2.1.1 Textures du fer hc [Deguen et al., 2011]

Les textures obtenues pour du fer he pour chaque modéle géodynamique |Deguen
et al., 2011| sont présentées en Fig. 5.5.

Les couples de figures de pole, < a > et < ¢ > sont placées aux points de
maillage. Le chemin de déformation suivi pour chacun de ces points est indiqué
en bleu. A gauche, on a des trajectoires correspondant & une graine non stratifiée
(Yos-Ran en haut et Yos-PTex en bas); a droite, les chemins tracés ont pour une
graine stratifiée ( Yos-Strat).

Le modéle Yos-Ran ne présente de LPOs significatives qu’au centre de la graine.
Au cours du temps, la texture dans les régions les plus superficielles tend en effet a
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FI1GURE 5.3 — Gradient de déformation pour le modéle géodynamique de croissance
équatoriale avec stratification chimique (extrait de Deguen et al. [2011]).

Yos-PTex

% SOLIDIFICATION-INDUCED
@ PRE-TEXTURATION

RANDOM ORIENTATION

(Orientation of hcp crystals from crystallisation)

FIGURE 5.4 — Modéles géodynamiques axisymétriques : mode de cristallisation et
gradient de déformation.

diminuer, voire méme a disparaitre dans les derniers stades de la croissance, en con-
séquence directe de la diminution forte du taux de déformation. En accord avec les
observations de Deguen et al. [2011], la LPO exprimée est la méme pour toutes les
textures orientées. Elle correspond & un alignement des axes ¢ cristallographiques
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FIGURE 5.5 — Textures du fer he dans un quart de plan méridien pour les trois
modéles géodynamiques Yos-Ran (en haut, a gauche), Yos-Strat (en haut, a droite)
et Yos-PTex (en bas).

presque perpendiculairement a 'axe de rotation de la Terre. On remarque égale-
ment que les axes ¢ n’ont pas d’orientation préférentielle dans la direction radiale.
Toutes les orientations radiales sont possibles. A 'opposé, les axes a¢ montrent un
fort alignement avec 'axe de rotation. La deuxiéme intensité & 30° correspond aux
symétriques du premier groupe (symétrie hexagonale).

Pour le modéle Yos-Strat, on constate que, bien que la stratification inhibe les
mouvements radiaux, elle favorise la déformation dans les couches supérieures de
la graine en générant de fortes textures externes, en opposition avec de faibles
textures au centre. Les textures les plus fortes sont plus de deux fois plus intenses
que celles du modeéle Yos-Ran (on passe de 3 & 6 m.r.d.). Ce modéle ne génére
pas une seule LPO mais plusieurs. De maniére générale, il existe un alignement
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fort des axes ¢ dans la direction radiale aux latitudes moyennes. En conséquence,
on constate aussi un regroupement des axes a dans la direction Y . On remarque
que la texture est faible le long de 'axe de rotation et & I'Equateur. Les textures
obtenues a r/r;c &~ 0,3 sont quasiment identiques, en intensité et en orientations,
a celles que 1'on obtient vers r/r;c =~ 0,7 pour Yos-Ran.

Dans le cas de Yos-PTez, en tout point de la graine, le texture est orientée de
la méme maniére. Cela montre que, méme en profondeur, on préserve en partie la
texture de solidification. L’intensité moyenne des textures de Yos-PTex correspond
a celle des textures les plus fortes de Yos-Ran. La solidification dendritique produit
une LPO orientant les axes ¢ parallélement au gradient de température [Bergman
et al., 2000, 2003|. En conséquence, les axes a se regroupent dans la direction
radiale. On constate que l'orientation des axes ¢ dépend de la latitude. Proches
de T'axe de rotation, les axes ¢ sont contenus dans un plan perpendiculaire a la
direction radiale mais il n’y a pas d’orientation particuliére des cristaux au sein de
ce plan. On remarque par contre, qu’'a ’Equateur, les axes ¢ sont non seulement
inclus dans le plan perpendiculaire a la direction radiale, mais ils s’alignent en plus
dans une direction a 90° de I'axe de rotation de la Terre.

5.2.1.2 Textures du fer cubique

Les textures obtenues pour le fer cubique cc et cfc pour chaque modéle géody-
namique sont présentées en Fig. 5.6.

En premiére approche, on remarque que, pour le modéle Yos-Ran, les textures
de fer cc et cfc sont opposées les unes par rapport aux autres. En tout point de la
graine, 'orientation des plans 110 du fer cc est celle des plans 100 du fer cfc, et
vice-versa. Cela s’explique par le fait que les systémes de glissement activés pour
chacune de ces structures sont opposés (Fig. 4.2).

De maniére générale, on observe bien une couche isotrope en surface et de
la texture en profondeur. L’intensité des textures obtenues est inférieure a celles
qu’on obtient lorsqu’on considére une graine de fer hc : elle varie seulement entre
0et 1,5 m.r.d.

[orientation des cristaux cc dans Yos-Ran montrent un alignement de la direc-
tion cristallographique (001) avec 'axe de rotation de la Terre (Fig. 5.7 en haut).

On constate qu'il n’existe pas de direction préférentielle de la direction (100)
et les plans 100, se répartissent équitablement dans toutes les directions radiales
a I'Equateur (avec un angle a I’axe de rotation de la graine de 90°). Pour le fer
cfe, la texture est, comme expliqué précédemment, 'opposée du fer cc. Ainsi, les
directions cristallographiques (001) sont regroupées a 45° de I'axe de rotation de
la Terre et réparties sur I’ensemble des directions radiales.

Pour le modéle Yos-Strat, 'interprétation parait plus compliquée au premier
abord, au vu des textures trés complexes que 'on obtient. On observe cependant
des éléments communs avec les textures du fer he. On retrouve les textures les plus
fortes dans le premier tiers de la graine, avec une couche isotrope superficielle et
des textures faibles au centre de la graine. Prés de I'axe de rotation, on constate
que les textures sont approximativement les mémes que pour Yos-Ran mais plus
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(Fer cubique face centrée) ( Fer cubique centré )
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FIGURE 5.6 — Textures du fer hc dans un quart de plan méridien pour les deux
modeéles géodynamiques sans prétexturation : Yos-Ran en haut et Yos-Strat (en
bas). La colonne de gauche correspond aux textures du fer cfc, celle de droite
montrent celles du fer cc.
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FiGUrRE 5.7  Orientation des grains de fer cubique dans le modéle Yos-Ran :
fer cc en haut, fer cfc en bas. Sur la colonne de gauche, on montre pour chacun
une orientation de cristal cubique type. Pour obtenir les figures de pole des plans
cristallographiques 001 (colonne de droite), on fait une rotation de ces cristaux
type autour de la direction vertical (alignée avec 'axe de rotation de la Terre);
I'inclinaison (par rapport a la verticale) varie légérement, ce qui est responsable
de I’épaisseur de la bande d’orientations dans la figure de pole.
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fortes. Les textures de fer cc et cfc sont donc opposées. Par rapport aux deux
autres modeéles géodynamiques, c¢’est lui qui présente les textures les plus fortes.

Dans les régions entre 20 et 70° ou les textures sont les plus fortes, on a un
alignement partiel des directions cristallographiques (100) (fer cfc) et (110) (fer cc)
avec la direction radiale. A I’'Equateur, on observe un alignement de la direction
(001) pour les deux structures, perpendiculairement a la direction radiale et a 90°
de I'axe de rotation. Cela correspond aux régions de la graine de fer hc ou on
observe un regroupement similaires des axes ¢ a I’'Equateur.

De maniére générale, on peut mettre en avant les points suivants :

e [’intensité des textures est globalement plus faible que pour le fer he, prob-
ablement du fait du plus haut degré de symétrie des structures cubiques,

e On retrouve la méme logique d’évolution des textures entre les trois phases
cristallines,

e Les plus fortes textures sont encore une fois trouvées pour le modéle Yos-
Strat, mais celles-ci sont trés complexes,

e Contrairement au fer he, les textures montrent plusieurs LPOs, surtout dans
le cas du modéle stratifié, on s’attend donc a une plus grande dispersion des
résidus sismiques synthétiques,

e Pour la méme raison que pour le point précédent, on attend une anisotropie
globale plus faible dans le cubique.

5.2.2 Figures de vitesse des ondes P

On définit maintenant une densité moyenne du fer dans la graine p;c = 13,154 kg.m™3.

On applique les trois modéles élastiques de référence [Vocadlo, 2007, Voc¢adlo et al.,
2008a, Vocadlo et al., 2009] sur les textures calculées aux points de maillage (cf
Section pour la méthode de calcul).

Etant donné que les modéles élastiques de référence ne couvrent pas tous la
méme gamme de vitesse [Vocadlo et al., 2008a, Vocadlo et al., 2009], il serait
incohérent d’utiliser la méme échelle de couleur pour les présenter. Nous présentons
donc les résultats pour chaque phase cristalline séparément avec une échelle de
couleur adaptée en fonction du modéle élastique. Il est ainsi beaucoup plus simple
d’observer I’évolution des vitesses des ondes P dans la graine.

5.2.2.1 Figures de vp pour le fer hc

Nous présentons en Fig. 5.8, les figures de vitesse des ondes P obtenues pour
le fer he sur un quart de plan méridien pour les trois modéles géodynamiques
proposés : Yos-Ran, Yos-Strat et Yos-PTex. Notons que, contrairement aux figures
de pole du fer hc, les figures de vp obtenues sont différentes de celles de Deguen
et al. |2011]. Nous n’utilisons en effet pas le méme modéle élastique de référence :
nous prenons le modéle de Vocadlo et al. [2009] & 5500 K tandis que Deguen et al.
[2011] ont utilisé le modéle & 5000 K pour leurs calculs.

Le modéle élastique du fer he de Vocadlo et al. [2009] & 5500 K présente un axe
a plus rapide que I'axe c. Ainsi, il est logique qu’on retrouve les vitesses de propa-
gation des ondes P les plus grandes dans des directions correspondant aux LPOs
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FI1GURE 5.8 — Figures de vitesse du fer he sur un quart de plan méridien pour les
trois modeéles géodynamiques disponibles : en haut, & gauche, Yos-Ran ; en haut,
a droite, Yos-Strat; et en bas, Yos-PTex. Les figures de vitesse des ondes P, vp,
sont orientées dans le repére principal de la graine avec I'axe de rotation vers le
haut.

des axes a. Pour le fer he, on constate généralement que I'évolution des figures
de vitesse des ondes P montre des tendances claires, cohérentes avec les textures
relativement simples avec des orientations cristallographiques préférentielles bien
définies et peu dispersées (a 'exception de Yos-PTer).

Pour Yos-Rans, 'anisotropie la plus forte est en profondeur, ce qui correspond
aux régions ou on trouve les textures les plus orientées. Globalement, on observe
que l'anisotropie des ondes P est orientée selon la direction Nord-Sud, avec un axe
rapide aligné avec 'axe de rotation. Les figures les plus anisotropes se trouvent
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le long de I'axe de rotation de la Terre. En surface, le matériau est moins tex-
turé et 'amplitude de 'anisotropie Nord-Sud décroit & mesure qu’on se rapproche
de 'ICB ou on retrouve des figures aléatoires, caractéristiques d’une texture de
cristallisation sans prétexturation.

Parmi les trois modéles étudiés, Yos-Strat est le modéle géodynamique qui
présente les textures les plus fortes (Fig. 5.5). A ce titre, il n’est pas surprenant
que son anisotropie des vitesses d’ondes P exprimée soit nettement supérieure
a celles des deux autres modeles géodynamiques : de ordre de 5%, pour 2,6%
avec Yos-PTex et 1,3% seulement pour Yos-Ran. Les figures de vitesses montrant
la plus forte anisotropie sont & nouveau associées aux régions les plus texturées,
proches de la surface. On observe globalement qu’entre 20 et 90°, la direction
rapide des ondes P est perpendiculaire & la direction radiale, et comprise dans le
plan {X0Z}. Entre 0 et 20°, elle est plus penchée par rapport a 1’axe de rotation
et tend a s’aligner avec cette direction polaire. En surface, on retrouve les figures
aléatoires de la texture de cristallisation.

Yos-PTex est le seul modéle géodynamique présentant une texture de solidifica-
tion. A ce titre, on observe en surface des figures de vitesses montrant un axe rapide
aligné avec la direction radiale. Ce modéle présente donc une grande variabilité de
direction d’anisotropie exprimées. Tout comme pour Yos-Ran et Yos-PTexr cepen-
dant, la direction principale (moyenne) d’anisotropie reste alignée avec I’axe de
rotation de la Terre puisque les figures de vp montrant la plus grande anisotropie
sont en profondeur et situées proches de I'axe des poles. Ainsi, les axes rapides
correspondants forment un angle relativement faible avec 1’axe de rotation. On re-
marque que la valeur moyenne d’anisotropie doit étre du méme ordre de grandeur
que celle de 'anisotropie maximale exprimée dans le modéle Yos-Ran.

5.2.2.2 Figures de vp pour le fer cc

Nous présentons en Fig. 5.9, les figures de vitesse des ondes P obtenues pour
le fer cc sur un quart de plan méridien pour les deux modéles géodynamiques
étudiés : Yos-Ran et Yos-Strat.

La graine texturée avec le modéle Yos-Ran est quasiment isotrope. On voit
une (trés) légére anisotropie en profondeur, prés de 1'axe, avec deux directions
rapides : une a 0° de I'axe de rotation de la Terre et 'autre & 90°. Le fait qu’on
trouve une isotropie de la graine est surprenant, surtout au vu des textures qui
ne sont pas nulles (Fig. 5.6). L’explication de cette isotropie se trouve dans la
symétrie du cristal cubique. Son haut degré de symétrie implique que par rotation
les directions de propagation rapides et lentes de chaque grain se compensent (Fig.
5.7). La vitesse sur le polycristal varie alors peu voire pas du tout d’une orientation
cristallographique a une autre.

Pour le modéle Yos-Strat, on récupére une certaine anisotropie mais celle-ci
reste faible, au maximum de 2,5%. C’est deux fois moins que pour le méme modéle
avec du fer hce. Les figures de vitesse les plus anisotropes sont a I'image de la texture
(Fig. 5.6) : complexes. Il y a globalement deux directions rapides de propagation
des ondes P, a 0 et 45° de I’axe de rotation. Pour les angles Pour les angles a I’axe
de rotation inférieurs a figures situées entre 40 et 60° de I'axe de rotation, les deux
directions sont plus ou moins équivalentes.
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FIGURE 5.9 — Figures de vitesse du fer cc sur un quart de plan méridien pour les
deux modéles géodynamiques disponibles : & gauche, Yos-Ran ; droite, Yos-Strat.
Les figures de vitesse des ondes P, vp, sont orientées dans le repére principal de
la graine avec I'axe de rotation vers le haut.

5.2.2.3 Figures de vp pour le fer cfc

Nous présentons en Fig. 5.10, les figures de vitesse des ondes P obtenues pour
le fer cc sur un quart de plan méridien pour les deux modéles géodynamiques
étudiés : Yos-Ran et Yos-Strat.

La graine texturée avec le modéle Yos-Ran est complétement isotrope, pour
la méme raison que pour la structure cc (Fig. 5.7). Pour le modéle Yos-Strat en
revanche, on observe une anisotropie forte entre 0 et 45° de l’axe de rotation,
proche de 'ICB. Néanmoins, il est impossible de définir une direction principale
d’anisotropie pour ces figures. Pour des figures de vitesse plus centrales, il se définit
deux directions principales d’anisotropie (avec un maximum de vitesse), a 0 et 90°
de l'axe de rotation. Vers 70-80° et proches de I'ICB (r/r;c entre 0,8 et 0,9),
on trouve les seules figures de vp montrant une direction principale d’anisotropie
unique, avec un maximum de vitesse entre 30 et 45° de I'axe de rotation de la
graine.

5.2.3 Reésidus sismiques

5.2.3.1 Anisotropie globale Nord-Sud

La Fig. 5.11 présente les profils complets des résidus sismiques synthétiques
pour les trois modéles géodynamiques axisymétriques étudiés : De maniére générale,
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FIGURE 5.10 — Figures de vitesse du fer cfc sur un quart de plan méridien pour les
deux modéles géodynamiques disponibles : & gauche, Yos-Ran ; droite, Yos-Strat.
Les figures de vitesse des ondes P, vp, sont orientées dans le repére principal de
la graine avec I’axe de rotation vers le haut.

on observe que les profils de résidus sismiques varient beaucoup, a la fois en fonc-
tion du modéle géodynamique et de la phase cristalline. L’aspect “drapé” des
résidus synthétiques est causé par la discrétisation des profondeurs dans le modéle
numérique de propagation de rais.

Cas du fer hc

Pour le fer he, les trois modéles géodynamiques produisent une anisotropie Nord-
Sud mesurable : de 0,3% pour Yos-PTex, a 0,7% pour Yos-Ran et 0,8% dans le
cas de Yos-Strat. On observe que la différence principale entre les trois modéles se
résume principalement en termes de dispersion du nuage de points.

Pour le modéle Yos-Ran, on a une dispersion trés faible pour les résidus de rais
se propageant a moins de 45° de ’axe de rotation de la Terre, ensuite la dispersion
augmente réguliérement avec I'angle, jusqu’a atteindre son maximum pour les rais
équatoriaux. Les rais les plus rapides sont donc polaires, les trajectoires les plus
lentes sont équatoriales.

Pour le modéle Yos-Strat, la dispersion est beaucoup plus importante en rai-
son des textures plus complexes (Fig. 5.5) qui produisent des figures de vp avec
plusieurs directions rapides et lentes (Fig. 5.8). C’est en particulier le cas entre
14 et 75°, avec un maximum a 45° de I'axe de rotation. C’est en effet a cet an-
gle qu’'on trouve les rais les plus rapides du profil,ce qui signifie que la direction
rapide moyenne se situe donc a 45° de I'axe de rotation. Du point de vue de
I’anisotropie globale, on constate que la tendance moyenne du profil de résidus
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FIGURE 5.11 — Résidus sismiques synthétiques pour 'ensemble des modéles géo-
dynamiques et des modéles élastiques étudiés. En haut, les spectres de résidus
sismiques des trois modéles géodynamiques pour le fer hc, de gauche a droite :
Yos-Ran, Yos-Strat et Yos-PTex. Les lignes du milieu (fer cc) et du bas (fer cfc)
présentent les spectres de résidus sismiques des deux modéles géodynamiques :
Yos-Ran & gauche et Yos-Strat a droite. Les résidus sismiques synthétiques toutes
profondeurs de retournement confondues sont indiqués par des points noirs. La
ligne bleue correspond au résultat de 'ajustement (fit) sismologique (Eq. ?7) sur
ces résidus. La valeur de 'anisotropie globale b + ¢ pour chaque ajustement est
indiquée en % en haut, a droite de chaque spectre de résidus.

est compatible avec un axe rapide (pente négative). On observe cependant qu’il
existe localement des trajectoires polaires plus lents que certains trajets équatori-
aux. L’inverse est également vrai. Le fit sismologique ne tient pas compte de ces
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variations ponctuelles et analyse la tendance générale du profil.

Pour le dernier modéle Yos-PTez, la dispersion est trés importante et plus ou
moins uniformément répartie le long du profil. On remarque cependant qu’il existe
une certaine anisotropie Nord-Sud avec certains trajectoires polaires plus rapides
que I'ensemble des trajets équatoriaux. Le fit sismologique permet de mesurer cette
anisotropie, qui est globalement 2,3 ( Yos-Ran) a 2,6 (Yos-Ran) fois plus faible que
pour les deux autres modéles proposés.

Cas du fer cubique

On observe que les anisotropies mesurées sont plus faibles que pour le fer hexago-
nal. Pour le modéle Yos-Ran, il n’y a méme aucune anisotropie mesurable dans le
profil.

Pour le modéle Yos-Strat, on mesure une anisotropie faible de £0,1%. Pour
le fer cc, elle est négative, ce qui suppose que la vitesse de propagation moyenne
des rais équatoriaux est plus rapide que dans le cas des rais polaires. Le nuage de
points étant assez resserré autour de dt/t = 0, il est difficile de se rendre compte
de I’évolution locale du profil. On observe cependant, que les rais les plus lents se
propagent a environ 30-35° de 'axe de rotation, les plus rapides se situant & un
angle de 60 a 65°. Ces directions rapide et lente n’étaient pas clairement visibles
sur les figures de vp du modéle. La mesure de I'anisotropie globale par I'ajustement
quadratique du fit sismologique semble assez mal adaptée.

Pour le fer cfe, 'ajustement semble mieux adapté au nuage de points mais il
ne permet pas de rendre compte de la forte dispersion. Entre 30 et 70°, on trouve
a la fois les rais les plus rapides et les plus lents. La grande majorité des résidus
se trouvent cependant autour de 6¢/t = 0. Les trajectoires polaires et équatoriales
sont en moyenne plus rapides que pour les angles intermédiaires. On observe une
forte dispersion des points a la fois & 0 et 90°. Le fit sismologique montre qu’en
moyenne ce sont les rais polaires qui sont les plus rapides, mais, a l'oeil nu, c’est
a peu prés équivalent.

5.2.3.2 Dépendance a la profondeur

La Fig. 5.12 présente les profils complets des résidus sismiques synthétiques en
fonction de la profondeur de retournement des rais pour les trois modéles géody-
namiques axisymétriques étudiés : On ne s’intéresse maintenant qu’aux modéles
pour lesquels I'anisotropie est mesurable.

Cas du fer hc

Pour le fer he, on observe que la dépendance a la profondeur varie énormément
d’un modéle géodynamique a 'autre. Pour le modéle Yos-Ran, la tendance est
uniforme avec une anisotropie Nord-Sud qui augmente réguliérement avec la pro-
fondeur. La couche superficielle isotrope est visible car elle est marquée par des
résidus sismique nuls (en jaune). Avec la profondeur, 'anisotropie augmente donc
de 0 & 1,2%, a comparer avec les 0,7% fournis par 'ajustement quadratique (Fig.
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FIGURE 5.12 — Résidus sismiques synthétiques pour 'ensemble des modéles géo-
dynamiques et des modéles élastiques étudiés. En haut, les spectres de résidus
sismiques des trois modéles géodynamiques pour le fer hc, de gauche a droite :
Yos-Ran, Yos-Strat et Yos-PTex. Les lignes du milieu (fer cc) et du bas (fer cfc)
présentent les spectres de résidus sismiques des deux modéles géodynamiques :
Yos-Ran & gauche et Yos-Strat & droite. Les résidus sismiques synthétiques sont
indiqués par des points de couleurs différentes, en fonction de la profondeur de
retournement des rais sismiques correspondants : des plus superficiels (jaune) aux
plus profonds (noir).

5.11). Comme les propriétés élastiques sont presque homogénes pour une gamme
de profondeur donnée, la dispersion est trés faible.

Pour le modéle Yos-Strat avec le fer he, I'évolution est moins nette. On ne
retrouve pas complétement la couche isotrope superficielle avec des résidus nuls
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(visibles par transparence sous les résidus rouges). La couche superficielle a une
épaisseur fixée & 150 km. Les figures de vp les plus anisotropes sont situées juste en
dessous de cette couche superficielle. Les rais jaunes les plus profonds échantillon-
nent cette région fortement anisotrope entre 30 et 70°, ce qui explique les rais trés
rapides superficielles. Comme le degré d’anisotropie décroit avec la profondeur, les
rais plus profonds sondent de plus en plus de matériels peu anisotrope au cours de
leurs trajets. Les résidus sont donc de plus en plus négatifs, marquant des vitesses
de propagation lentes.

Pour le modéle Yos-PTex, il n’y a pas de couche isotrope de surface. On a
donc déja une dispersion pour les résidus superficiels. On observe que I'anisotropie
augmente avec la profondeur, ce qui s’explique par I'existence d’un coeur également
anisotrope.

Cas du fer cubique

Les résidus superficiels sont responsables de la grande dispersion observée sur la
Fig. 5.11. C’est en effet pour cette premiére gamme de profondeurs superficielles
qu’on échantillonne le plus (en proportions) la zone trés anisotropes, sous la surface
isotrope. Ensuite, 'anisotropie ne cesse de diminuer avec la profondeur, & mesure
qu’on échantillonne de plus en plus de matériau isotrope.

5.2.3.3 Bilan

On peut résumer nos observations de la maniére suivante. Pour le fer cubique, il
nest pas possible d’obtenir une anisotropie forte avec ces modéles élastiques. Pour
le modéle Yos-Ran, il n’y a méme aucune anisotropie globale mesurable. Pour le
modéle Yos-Strat en revanche, il y a une anisotropie mesurable, bien que faible.
Il existe pourtant une forte dispersion des résidus sismiques, cependant celle-ci
est particuliérement importante aux moyens angles. Comme le fit sismologique ne
mesure que la composante Nord-Sud de I'anisotropie, cette dispersion n’entre pas
en ligne de compte pour la mesure de I'anisotropie globale.

Pour le fer hexagonal, I’anisotropie globale exprimée est plus forte. En effet, on
observe que la dispersion des résidus sismiques est favorable, avec une dispersion
soit localisée aux petits angles (Yos-Ran), soit également répartie sur le profil
angulaire mais avec une certaine pente ( Yos-Strat). Il n’y a que pour le modéle
Yos-PTex que cette dispersion est un frein a I'anisotropie. En effet, le nuage est
partiquement cylindrique, a 'exception de quelques points aux grands angles qui
ne permettent pas de compenser pour le manque d’anisotropie aux faibles angles.
Le signal d’anisotropie est donc trés faible.
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5.3 Discussion

5.3.1 Effet des processus dynamiques sur |'anisotropie sis-
mique

5.3.1.1 Croissance équatoriale

La croissance équatoriale simple [Yoshida et al., 1996] ( Yos-Ran) permet de
générer de fortes textures avec une LPO alignée globalement avec I'axe de rota-
tion de la graine. En conséquence, la forme d’anisotropie que 'on obtient ici est
compatible avec les observations d’une anisotropie Nord-Sud, avec des rais polaires
rapides par rapport a des rais équatoriaux lents Souriau [2003].

D’aprés la litérature, les 50 a 250 km premiers kilométres seraient presque
isotropes [Shearer, 1994, Song and Helmberger, 1995, Song and Helmberger, 1998,
?, Creager, 2000, Garcia and Souriau, 2000], ce que ce modéle permet de reproduire
de maniére satisfaisante avec une évolution progressive vers du matériau anisotrope
en profondeur. On observe ainsi des résidus superficiels nuls et un accroissement
de I'anisotropie avec la profondeur.

Le centre anisotrope produit par ce modéle rappelle les observations d’Ishii
and Dziewonski [2002| sur Pexistence d’une sous-graine de propriétés élastiques
différentes des enveloppes superficielles [Ishii et al., 2002|. Le signal d’anisotropie
généré par ce modéle est en accord avec le modéle de Tromp [1995] qui suggére
une augmentation de ’anisotropie vers le centre de la graine.

5.3.1.2 Stratification

La stratification ( Yos-Strat) inhibe les mouvements verticaux et la déformation
[Labrosse et al., 2001, Nimmo, 2007, Deguen and Cardin, 2011], ¢’est pourquoi les
textures les plus fortes sont proches de la surface et les textures les plus profondes
sont quasiment aléatoires. Ces premiéres textures orientées sont complexes, avec
des LPOs variables, quelle que soit la structure cristalline, ce qui génére automa-
tiquement de la dispersion sismique. Cette dispersion des résidus sismiques est
a l'image de la dispersion des directions rapides de propagation par rapport a
I’axe de rotation de la Terre. Etant donné qu’il existe tout-de-méme une direction
principale de propagation rapide moyenne a 15° de ’axe de rotation, ce modéle
permet quand méme de produire une anisotropie Nord-Sud compatible avec les
observations.

Si le sens de I'anisotropie est bien compatible avec les observations en masse
[Irving and Deuss, 2011], il ne reproduit pas I’évolution observée avec la profondeur
par Souriau |2003|. Ce modéle géodynamique serait plutot en accord avec les résul-
tats d’inversions simultanées sur les modes propres et les ondes de volume d’Ishii
et al. [2002| qui décrivent une anisotropie constante voire décroissante avec la pro-
fondeur. Le centre isotrope de la graine modéle pourrait constituer une sous-graine
conforme aux prédictions de Ishii and Dziewonski [2002] et |[Beghein and Trampert,
2003|.
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Une autre particularité de ce modéle est que les régions anisotropes se situent
juste au dessous de la couche isotrope et que la transition entre les deux se fait
de maniére brutale. Cela serait en accord avec les observations d’une discontinuité
brusque entre les deux régions faites par Song and Helmberger [1998|, Ouzounis
and Creager [2001] et Song and Xu [2002].

5.3.1.3 Solidification dendritique

Jusqu’a présent le modéle de texture par cristallisation dendritique proposé
par Bergman [1997| ( Yos-PTez) constituait un bon candidat pour I'anisotropie
sismique puisqu’il permettait en théorie de produire de fortes textures, y compris
a la surface de la graine. Comme la contribution des couches superficielles est
plus importante en terme de volume échantillonné par les rais que celle du centre
du noyau interne, on pouvait en effet penser que le signal d’anisotropie sismique
se trouverait amplifié par 'ajout d’une texture superficielle [Deguen and Cardin,
2011].

Néanmoins, nos résultats montrent que la variabilité des orientations cristallo-
graphiques, et donc des directions de propagation les plus rapides, produit une trés
forte dispersion qui s’étale plus ou moins en angle a I'axe de rotation en fonction
de la disposition de ces orientations dans ’espace. Si pour le modéle de stratifica-
tion, on arrive quand méme a définir une direction de propagation rapide moyenne
proche de I'axe de rotation, ce qui permet une dispersion “favorable” a I’anisotropie
Nord-Sud, ce n’est pas le cas du modéle de solidification dendritique. Les directions
cristallographiques présentent un éventail d’orientations préférentielles qui s’étale
de 0 a 90° par rapport a ’axe de rotation de la graine également réparties sur le
volume de la graine. Notons que la direction rapide moyenne serait alors de 45°
par rapport a 'axe de rotation, ce qui confirmait le modéle tridimensionnel de Sun
and Song [2008|. Cependant, nos résultats montre qu’avec une telle orientation, il
est impossible de produire une anisotropie Nord-Sud.

On observe bien une dépendance a la profondeur des rais, mais la encore, celle-
ci n’est pas compatible avec les observations [Souriau, 2003|. La vitesse des rais
augmente de maniére plus ou moins homogéne sur I’ensemble des angles a ’axe de
rotation. A I'exception des quelques rais les plus profonds, pour lesquels elle reste
faible, cela ne crée toujours aucune anisotropie Nord-Sud en profondeur mesurable.

Finalement, on a en effet des textures plus fortes que sans solidification mais
leurs orientations sont beaucoup trop variables pour produire une anisotropie
Nord-Sud. Le gradient de déformation prévu par le modéle de croissance équatori-
ale est trop faible pour modifier favorablement cette texture en I'orientation selon
I’axe de rotation. En fait, sans cette légére différence d’amplitude d’anisotropie
en profondeur entre les régions situées le long de l'axe de rotation et celles qui
se trouvent a ’Equateur, le profil de résidus sismiques serait exactement le méme
que celui du modéle de solidification basique présenté en Fig. 4.11 o la vitesse de
propagation est complétement indépendante de 'angle a 'axe de rotation.
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5.3.2 Effet de la nature minéralogique de la graine sur I'anisotropie
sismique

D’aprés nos résultats, il est maintenant clair que 'amplitude de I’anisotropie
est plus facilement forte pour du fer hc que pour des structures cubiques. En ef-
fet, pour ces trois modéles géodynamiques, les LPOs sont plus fortes et moins
nombreuses avec une structure hexagonale. Pour le fer he, on précise qu’il faut
a priori également un axe a plus rapide que 'axe ¢ pour que ’anisotropie Nord-
Sud observée soit dans le bon sens par rapport aux observations sismologiques.
Nos résultats ont par ailleurs montré que la variation d’orientations préférentielles
provoquait une augmentation de la dispersion que la mesure de I’anisotropie glob-
ale par le fit sismologique ne prenait pas forcément en compte. Cela explique la
faible anisotropie élastique observée pour les deux modéles élastiques publiés du
fer cubique. On obtient cependant une légére anisotropie sismique pour le modéle
Yos-Strat, ce qui est encourageant.

Nous avons pu voir qu’il n’y a pas de relation directe entre 'amplitude de
I’anisotropie élastique du monocristal et I'anisotropie sismique macroscopique ex-
primée par la graine. De maniére générale, I'anisotropie macroscopique est toujours
inférieure de 5 & 10% a I'anisotropie du monocristal. Pour obtenir une anisotropie
Nord-Sud comparable aux valeurs observées [Irving and Deuss, 2011], il faudra
donc une anisotropie plus forte que celle que prédisent ces modéles élastiques.

5.3.3 Quel est le meilleur modele ?

Dans cette configuration de modeéles élastiques (rappelons que nous n’en avons
testé que trois), les modeéles Yos-Ran et Yos-Strat associés au fer he sont ceux qui
reproduisent le mieux la composante Nord-Sud de I'anisotropie, bien qu’ils présen-
tent une amplitude de signal d’anisotropie plus faible [Garcia and Souriau, 2000,
Souriau, 2003, Irving and Deuss, 2011| (cf Fig. 1.4, page 11) [Irving and Deuss,
2011]. En ce qui concerne la dépendance a la profondeur en revanche, ces deux
modéles ne sont pas équivalents. Le modéle Yos-Ran montre bien une augmenta-
tion de I'anisotropie avec la profondeur |Souriau, 2003|, ce qui est loin d’étre le cas
pour Yos-Strat. On ne parvient cependant pas a reproduire 'amplitude observée
de 3 a4 4% (Fig. 1.4) [Garcia and Souriau, 2000|, ce qui n’est pas complétement
satisfaisant.

5.3.4 Limites de la méthode
5.3.4.1 Qualité du fit sismologique

Au travers de nos résulats, nous avons pu voir que le fit sismologique ne perme-
ttait pas de rendre compte d’un certain nombre d’éléments importants qui carac-
térisent les spectres de résidus sismiques. Celui-ci ne prend en effet en considération
que la forme générale des résidus et la densité du nuage de points.

En premier lieu, la dépendance en profondeur nous apparait comme une pro-
priété incontournable des profils de résidus sismiques. En deuxiéme lieu, la disper-
sion nous semble aussi un bon moyen de discriminer parmi les différents modéles
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élastiques et géodynamiques puisqu’elle varie énormément d’un profil & un autre.
L’anisotropie globale b+ ¢ calculée a 'aide du fit sismologique ne dépendant que
de la différence entre les extremas a 0 et & 90° par rapport a ’axe de rotation, la
dispersion & moyens angles est laissée sous silence.

Ce sont toutes ces différences qui nous permettrait éventuellement d’établir un
ordre de préférence entre le modéle Yos-Ran et Yos-Strat avec le fer he de Vocadlo
et al. |2009], ce qu’on ne peut pas faire actuellement.

5.3.4.2 Grande variabilité des formes d’anisotropie monocristalline pour le
fer hc

Nous sommes trés limités en termes de modéles publiés pour le fer cubique. 11
n’en existe, a ma connaissance, que trois pour I’ensemble des structures cubiques
aux conditions de la graine terrestre. On ne peut donc pas effectuer de comparaison
exhaustive entre les modéles élastiques qui nous permettrait éventuellement de
caractériser une forme d’anisotropie sismique pour le fer cubique, ce que nous ne
pouvons pas faire avec les deux modéles élastiques que nous avons utilisés [Vocadlo,
2007, Vocadlo et al., 2008a.

Pour le fer he a Iinverse, il existe un certain nombre de modéles élastiques
différents. Les formes et les degrés d’amplitudes varient fortement les uns par
rapport aux autres. Méme si nos résultats laissent a penser qu’il faudrait associer
un axe a rapide a une forte anisotropie pour reproduire le signal observé avec ces
modéles géodynamiques, nous ne pouvons pas l'affirmer complétement.

Finalement, la forme de I’anisotropie monocristalline du fer, quelle que soit sa
structure, reste une inconnue.

5.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons pu étudier le signal d’anisotropie sismique synthé-
tique obtenu pour des couples de modéles géodynamiques et élastiques publiés. Les
résultats se rapprochant le plus des observations ont été obtenus avec le fer hc pour
les modéles de croissance équatoriale et de stratification chimique. Néanmoins, il
reste un certain nombre d’éléments insatisfaisants, en particulier concernant I’am-
plitude du signal et la dépendance a la profondeur.

Nous sommes malheureusement limités par le faible nombre de modéles élas-
tiques publiés pour le fer cubique. La forme de I'anisotropie monocristalline reste
également une inconnue. Nous ne savons pas a 1’heure actuelle si les conclusions
que nous avons pu retirer de nos observations sont valables pour d’autres propriétés
élastiques du fer.

Etant donnée la grande variabilité de la forme de I'anisotropie monocristalline
prédite pour le fer hc aux conditions de la graine terrestre et le peu de références
dont nous disposons pour le fer cubique, nous nous proposons de mener une étude
de I'anisotropie sismique sans a priori minéralogique autre que le respect des con-
ditions de stabilité du fer et des gammes de vitesse dans la graine pour les mémes
modéles géodynamiques. Nous espérons ainsi établir des fenétres de conformité de
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chacun des modéles avec les observations. Nous présentons les résultats de cette
étude paramétrique dans le chapitre suivant.

97



APPLICATION A DES MODELES AXISYMETRIQUES TYPES

98



Chapitre 6

Application a des modéles
axisymeétriques types en étude
paramétrique
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6.1 Introduction a |I'étude paramétrique

Dans le chapitre précédent, nous avons étudié ’anisotropie sismique pour des
modéles géodynamiques et élastiques publiés. Nous avons mis en évidence les effets
des différents processus géodynamiques sur le signal anisotropique de la graine.
Cependant, nous avons pu constater que 'amplitude des anisotropies sismiques
obtenues étaient toujours bien inférieures & I'anisotropie observée. L’explication
peut étre de deux ordres : 1) il s’agit d’un probléme de processus géodynamiques
considéreés, et /ou 2) les propriétés élastiques du fer ne sont pas les bonnes. Il s’agit
probablement d'un mélange des deux.

Dans ce chapitre, nous avons choisi de considérer la deuxiéme option. Nous
allons donc reprendre le travail précédent sur les modéles géodynamiques ax-
isymétriques Yos-Ran, Yos-Strat et Yos-PTex et les étudier avec des modéles élas-
tiques synthétiques dont la forme et I'amplitude de ’anisotropie monocristalline
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varient. Nous espérons ainsi établir une relation directe entre I’anisotropie monocristalline
et I'anisotropie sismique exprimée, pour conclure sur les types d’anisotropie monocristalline
les plus susceptibles de reproduire les observations sismologiques pour les modéles
géodynamiques étudiés.

Je vais commencer par présenter la méthode de tirage aléatoire des propriétés
élastiques du fer que nous avons mise en place, en posant des contraintes sur les pro-
priétés physiques et élastiques. Je présenterai ensuite les résultats que nous avons
obtenus pour les trois phases cristallines du fer. Enfin, je conclurai sur les apports
de I’étude paramétrique pour la compréhension de I’anisotropie de la graine.

6.2 Principe de |I'étude paramétrique

6.2.1 Représentation en paramétres adimensionnels de I'anisotropie
monocristalline

Alors qu’il n’existe que quelques modéles publiés du fer cubique aux conditions
de la graine terrestre, la littérature offre un assez large panel de comportements
¢lastiques et de formes d’anisotropie monocristalline (Fig. 2.10). Les effets de ces
variations de propriétés élastiques monocristallines sur ’anisotropie sismique ne
sont pas exactement connus mais probablement non négligeables.

L’étude paramétrique nécessite que I'on produise un grand nombre de modéles.
Les représentations traditionnelles de 1’anisotropie du monocristal ne sont donc
pas forcément les mieux adaptées pour effectuer une comparaison de nombreux
modéles élastiques a 'anisotropie sismique de la graine. Elles ne permettent pas
par exemple de représenter graphiquement ces deux propriétés, directement I'une
en fonction de l'autre.

Nous commencons par définir des paramétres adimensionnels pour les dif-
férentes structures du fer afin de caractériser simplement la forme de tous les
modéles élastiques.

6.2.1.1 Cas du cristal cubique

Il existe déja des paramétres adimensionnels pour représenter 1'anisotropie
monocristalline d’un cristal cubique. Je choisis d’utiliser le paramétre le plus ré-
cent qui est celui de Karki et al. [1997]. Les autres modes de représentation ont
été présentés en Section 2.4.2.2, page 38.

Je rappelle la forme du paramétre d’anisotropie monocristalline de Karki et al.
[1997] :
2644 + C12
Ak = —2T12 (6.1)
C11
oll cq1, C12 et cyq sont les trois constantes élastiques indépendantes du monocristal
cubique. Pour un monocristal isotrope, 2cy = ¢11 — ¢12 et Aggrr vaut 0.

En Fig. 6.1, on montre I’évolution de I'anisotropie monocristalline en fonction
de la valeur du paramétre adimensionnel de Karki et al. [1997|. On observe que
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FIGURE 6.1 — Evolution de la forme de ’anisotropie monocristalline d’un cristal cu-
bique en fonction de parameétre adimensionnel de Karki et al. [1997]. On représente
ici les figures de vp du monocristal. L’échelle de couleur est la méme pour tous les
modeéles, de A & F (modéles élastiques synthétiques issus de I’étude paramétrique).

pour des valeurs de A1 négatives, le maximum de vp est a 90° de la direction
normale a la figure avec un minimum a 45°. Lorsque le paramétre adimensionnel
s’annule, I’anisotropie monocristalline s’inverse et le maximum se déplace a un an-
gle de 45° par rapport a la direction normale, tandis que le minimum de vitesse
se trouve désormais a 90°. De maniére générale, I’anisotropie monocristalline aug-
mente logiquement a mesure qu’on s’éloigne du cristal isotrope a A g —0.

On peut maintenant directement tracer 'anisotropie globale de la graine en
fonction de I'anisotropie monocristalline.

6.2.1.2 Cas du cristal hexagonal

Définition des paramétres d’anisotropie monocristalline

Afin de simplifier la comparaison entre les modéles élastiques, synthétiques ou
non, nous avons défini deux paramétres adimensionnels, AV/V|5* et AV/V|[3"
qui représentent respectivement ’amplitude de la cloche et la différence entre les
vitesses des ondes P le long de 'axe a, v%, et de I'axe ¢, v (Eq. 6.2) :

c—a c

g _ Up vp (6.2)
Vi v '
AV o~ (wp+up) /2

Vi, vp

oil v est la vitesse moyenne des ondes P dans le monocristal et v5" est la vitesse
moyenne des ondes P a 45° de I'axe c.

En Fig. 6.2, nous montrons I'évolution de la forme de I'anisotropie monocristalline
de plusieurs modéles élastiques synthétiques en fonction des valeurs de ces paramétres.
Nous utilisons pour cela la représentation traditionnelle de I’anisotropie du monocristal
hexagonal.

45° .. . \
Lorsque A—VV p est positif, la vitesse des ondes P a 45%° de 'axe c¢ est plus

grande que la moyenne entre v% et v%. Plus il est grand, plus la cloche est pronon-
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FIGURE 6.2 — Evolution de la forme de I'anisotropie monocristalline en fonction
des paramétres adimensionnels dans un cristal hexagonal. Les paramétres adimen-
sionnels des modéles 1 & 5 pour les sections jaune et verte sont directement mis en
relation avec leurs représentations graphiques traditionnelles de vp en fonction de
Pangle a I'axe c.

cée. On dira que 'amplitude de la cloche augmente avec la valeur de vj‘f’o. A l'in-

AV |45° 4 : a c 45°
verse, lorsque S|, est négatif, la moyenne de v% et v$ est plus grande que vy .

Plus ce paramétre d’amplitude de la cloche est négatif, plus la cloche se creuse.

. . o . R 45°
il existe une valeur négative minimale pour le paramétre %’P . En effet,

. 45° R .
lorsqu’on diminue la valeur de % p - cest la valeur de cqy qui baisse. Celle-ci ne
pouvant jamais étre inférieure ou égale a 0 pour un cristal hexagonal, cela constitue

une limite a 'amplitude négative que la cloche peut atteindre.

Dans le sens positif en revanche, il n’y a pas théoriquement de limite a 'ampli-
tude de la cloche car ¢44 est toujours positif. L’amplitude de la cloche peut donc a
priori augmenter indéfiniment. C’est seulement vrai en théorie car son amplitude
est automatiquement limitée par les modules élastiques.

) . . . R 45°
Nous avons pu déterminer empiriquement la valeur seuil de c44 a laquelle ¥

vip
s’annule. Il s’agit de :

C12 — C13 C11 — C12 C33 — C11

. N c—a . s . s o
En ce qui concerne le paramétre % p qui caractérise la différence entre v

et v%, on observe bien que lorsqu’il augmente, v, augmente. A 'inverse, quand il
diminue, c’est v% qui augmente.
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FIGURE 6.3 — Relation linéaire entre 1’anisotropie globale b 4 ¢ et les paramétres
élastiques représentant I'anisotropie du monocristal de fer hc.

Représentation sous forme de carte d’anisotropie

En tracant Panisotropie globale (Eq. 4.9) en fonction des paramétres d’anisotropie
monocristalline, on obtient une relation quasiment linéaire, comme le montre la
Fig. 6.3. Pour cette raison, nous avons décidé de représenter I’évolution de I’anisotropie
globale sous forme d’une carte bidimensionnelle de I’anisotropie globale en fonction
des paramétres adimensionnels élastiques définis précédemment dans 'Eq. 6.2. 11

y a une carte d’anisotropie globale par modéle géodynamique.

Pour construire la carte d’anisotropie, on place les modéles élastiques dans

45° . c—a N
en fonction de &Y p - Pour chaque modéle

un diagramme représentant %‘ P v
élastique, on connait la valeur de I’anisotropie globale. On procéde finalement a
une interpolation bilinéaire de 'anisotropie globale, afin d’extrapoler ’anisotropie

entre les modéles élastiques et ainsi construire une carte d’anisotropie compléte.

Pour le modéle Yos-Ran, la carte obtenue est présentée en Fig. 6.4. On observe
une tendance dans I’évolution de ’anisotropie globale en fonction des paramétres
élastiques des modéles élastiques, qui est caractéristique du modéle géodynamique
représenté.

Par la suite, nous choisissons d’effectuer une interpolation par voisins proches
avec une grille de 150 points. Il s’agissait pour nous du meilleur compromis entre
le lissage des lignes de contour et la justesse de la représentation.

6.2.2 Meéthode de tirage aléatoire

Nous avons produit plus de 3000 modéles élastiques synthétiques afin de couvrir
toutes les formes théoriquement stables de modéles élastiques et étudier précisé-
ment I'impact de celles-ci sur la réponse sismologique de la graine. Nous avons
pour cela utilisé une approche aléatoire avec un tirage de type Monte-Carlo sur les
constantes élastiques du monocristal.
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FIGURE 6.4 Définition des paramétres d’interpolations : modes d’interpolation
testés (voisins proches et interpolation bilinéaire), pas du maillage (50, 100, 150).
Les modéles, publiés ou élastiques, sont localisés par des points respectivement
blancs et colorés. Chaque point noir correspond a un couple modéle géodynamique-
modéle élastique. L’échelle de gris représente des niveaux d’anisotropie globale.

6.2.2.1 Conditions initiales

Pour définir les modéles théoriquement stables aux conditions de la graine
terrestre, nous avons posé des conditions initiales sur la stabilité mécanique du
cristal et les vitesses de propagation des ondes.

Tous les modeéles élastiques de notre étude vérifient les critéres de stabilité
méchanique des cristaux de maille cristallographique de symétrie hexagonale pour
le fer he (Eq. 6.4) et cubique pour cfc et cc (Eq. 6.5) [Wallace, 1972].

Cii—Ci2>0
Cii+Cia+C55>0 (6.4)
(C11 + C12)Cs3 — 2C7, > 0
Cuu>0
Ciy—Ci2>0
C11+2C12) >0 (6.5)
Cu >0

En paralléle, nous avons également intégré un test systématique sur les valeurs
de modules d’élasticité K et de cisaillement G qui devaient obligatoirement, pour
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chaque modéle élastique retenu, étre comprises dans une fourchette de +15% par
rapport aux valeurs publiées |[Dzieworiski and Anderson, 1981] : K = 1384,4 GPa
et G = 166.4 GPa. Cette derniére condition revient & imposer des gammes de
vitesse d’ondes sismiques, S et P, proches des valeurs observées dans la graine.
Les valeurs de K et G peuvent étre directement calculées a partir des cy; du
monocristal (cf Section 2.2.3, page 29)

Cette condition sur les modules élastiques restreint fortement les modéles élas-
tiques possibles pour notre graine modéle. A titre d’exemple, on montre en Fig.
6.5 'évolution du nombre de modéles élastiques acceptés, ainsi que leur disposition
dans I'espace des paramétres adimensionnels. On note que la forme du nuage de

i1 0.4 it
itrai + 79 +
.5 Bornes arbitraires i _‘ch * 7%, G.= 3% -
T ’
0.2 0.2 E 0.2
B e, i1 B, I
= 0 = = 0
-0 q A
W2 —{1.2 02
—03 0,3t =
=0 15 10-05 0.0 65 Lo L5 20 T iy B R Y 1 1 =0y 1 5-10—05 00 05 10 L5 o
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0.1 = o o 0.4 14
' b = (] o s
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FIGURE 6.5 Localisation des modéles en fonction des paramétres d’anisotropie
monocristalline en fonction des paramétres de tirage aléatoire des cy;.

points est principalement controlée par les critéres de stabilité mécanique. En effet,
on observe que les conditions initiales sur les modules élastiques ne changent pas
fondamentalement la forme du nuage de points. Le tirage que nous avons utilisé
pour le fer he est celui de +15% par rapport aux valeurs publiées, situé en bas, a
gauche.

6.2.2.2 Critique du mode de tirage aléatoire
Instabilités numériques et modéles élastiques malformés

La méthode utilisée implique que nous calculions les propriétés élastiques pondérées
par 'ODF d’un polycristal texturée en utilisant la moyenne de Hill [Matthies and
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FIGURE 6.6 — Vitesse moyenne des ondes P au sein des points de maillage dans la
graine en fonction de la vitesse moyenne de Hill correspondante pour 'ensemble

des modéles élastiques pour les modéles géodynamiques Yos-Ran (a), Yos-Strat
(b) et Yos-PTex (c).

Humbert, 1995, Matthies et al., 2001] (cf Section 2.2.3). Nous évaluons ensuite la
lenteur dans la direction de propagation des rais en résolvant ’'Eq. 2.18 (page 36).

Cette méthode suppose une approximation de type Voigt, ot le déplacement
d’onde impose une déformation uniforme. Cela peut étre a I'origine d’instabilités
numériques non-négligeables dans notre modéle que nous estimons ici dans le cas
du fer hc.

La Fig. 6.6 présente la vitesse moyenne des ondes P dans la graine en fonction
de 'anisotropie monocristalline pour tous les modéles élastiques que nous avons
générés lors du tirage de Monte-Carlo. Pour chaque couple élastique-géodynamique
et pour chaque point de maillage, nous procédons au calcul de la moyenne des vp,
obtenues par la résolution de I'équation de Christoffel dans I'ensemble des orien-
tations discrétisées de I'espace. Nous calculons enfin la moyenne vp correspondant
a 'ensemble modéle géodynamique-modéle élastique considérée en moyennant les
vp aux points de maillage. De maniére générale, on constate bien un bon accord
entre ces vp moyennes (assimilées Voigt) et les vp de Hill correspondantes.

Les difficultés apparaissent lorsqu’on étudie plus en détail I’évolution des vitesses
des ondes P au sein du maillage pour une méme association modéle géodynamique-
modéle élastique. La Fig. 6.7 présente la différence entre les vitesses moyennes des
ondes P maximale et minimale entre les points de la grille de référence en fonction
de AV/V|$* and AV/V|E" pour les trois modéles géodynamiques. Pour certains
modéles élastiques malformés, celle-ci peut atteindre des valeurs abérantes jusqu’a
4 km.s~1. En conséquence, cela crée une instabilité nette dans le calcul des résidus
de temps de trajet qui ne présente pas d’amélioration possible, hormis le calcul
des moyennes de Hill uniquement, ce qui n’est pas possible actuellement.

A titre d’exemple, on montre en Fig. 6.8 deux profils de résidus sismiques
obtenus pour le méme modéle géodynamique, la méme phase cristalline (du fer
he, en 'occurence) et des modéles élastiques différents mais aux paramétres élas-
tiques trés proches. Les résidus sismiques synthétiques a droite correspondent a
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FIGURE 6.7 — (a,d,g) Différence entre les vitesses moyennes des ondes P maxi-
male et minimale entre les points de la grille de référence en fonction du nombre
adimensionnel AV/V|% . (b,e,h) Différence entre les vitesses moyennes des on-
des P maximale et minimale entre les points de la grille de référence en fonction
de AV/V]?EO. (c.f,i) Distribution statistique de ces differences. Les résultats sont
présentés pour les trois modeéles géodynamiques : Yos-Ran (a,b,c), Yos-Strat (d,e,f)
and Yos-PTex (h,i,j).

un modéle élastique malformé, avec des vitesses moyennes qui varient beaucoup
sur le maillage de référence. Le modéle de gauche est quant a lui bien formé et
les vitesses moyennes varient, trés peu sur la grille. Ces deux modéles élastiques,
pourtant trés proches, ont donc des comportements différents. Dans la suite du
traitement, on ne prend plus en compte le modéle de droite, malformé, et on fait
de méme pour tous les autres modéles élastiques qui possédent ce type de com-
portement. Nous effectuons ainsi un filtrage sur nos modéles élastiques, consistant
a retirer de I'étude, pour un modéle géodynamique donné, tout modéle élastique
présentant une différence supérieure au seuil défini préalablement & 1km.s~!. La
Fig. 6.7 montre que pour plus de 89 % de nos modéles élastiques, cette différence
demeure dans une gamme acceptable entre 0 et 1km.s~!. Cette démarche revient
donc a éliminer les 11 % restants de sets de constantes élastiques malformeés.
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FIGURE 6.8 Comparaison entre un modéle élastique malformé a droite (Vi —
VPmae > 1km.s™') et un modeéle bien formé (Vpmin — VPmar < 1km.s™!). Les
deux modeéles sont trés proches en terme de paramétres élastiques (-0.3, 0.03).
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FIGURE 6.9 Position des points pour la comparaison des spectres de modéles
élastiques bien formés pour le fer hc.

Lorsque le filtrage est terminé, on a acquis une trés bonne stabilité numérique.
En guise d’exemple, nous choisissons au hasard cinq couples de paramétres élas-
tiques, qui définissent chacun une forme particuliére d’anisotropie. La Fig. 6.9
montre la position des différents points en fonction des paramétres élastiques pour
le monocristal de fer he. Lorsqu’on représente les résidus sismiques des trois mod-
éles élastiques pour lesquels les paramétres adimensionnels sont les plus proches
de chacune des positions ciblées, on constate une bonne concordance entre les
différents profils. comme le montre la bonne correspondance entre les profils de
résidus sismiques synthétiques se trouvant trés proches les uns des autres en ter-
mes de paramétres élastiques (Fig. 6.10).

Une remarque importante est qu’on vient de mettre en évidence le fait que fi-
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Angle a@ laxe de rotation (°)

FIGURE 6.10 — Comparaison des spectres de résidus sismiques pour des modéles
bien formés trés proches en terme de paramétres élastiques. Les modéles sont ceux
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nalement ce ne sont pas les valeurs exactes des constantes élastiques du modéle qui
sont les plus importantes, mais bien la forme d’anisotropie qu’elles expriment. Cer-
tains de ces modéles, proches en termes de forme de ’anisotropie monocristalline,
sont pourtant trés éloignés en ce qui concerne les valeurs des cy;. Puisque c’est
bien la forme de 'anisotropie qui compte, cela valide en principe notre démarche
d’une étude paramétrique ou seule la forme et 'amitude de ’anisotropie du cristal
de fer compte.

Localisation des modéles malformés et effet du filtrage en vp sur les résul-
tats d’interpolation

On remarque qu’il existe une répartition précise des modéles malformés en fonc-
tion des nombres adimensionnels du fer hc correspondants. Leur localisation est
indiquée dans la Fig. 6.11 par des points rouges. On observe une dichotomie entre
le haut du profil de ’ensemble des modéles élastiques (Fig. 6.5). Globalement, a
quelques exceptions prés, on constate que les modéles présentant un parameétre
AV/V|;135O > 0 sont plus susceptibles de poser des problémes en termes de calcul.

Cela n’est pas sans conséquence sur l'interpolation, comme le montre la Fig.
6.12. Le risque est d’imposer un filtrage trop lourd qui produirait une forte densité
de modeéles élastiques présentant une cloche négative (AV/V|§’O < O) et trés peu
pour I'inverse. C’est ce qui se passe par exemple si on place le filtre & 0,2km.s™1.
Le filtre que I'on a choisi est de 1km.s™!, ce qui est un compromis acceptable.

Précisons que chaque modéle paramétrique filré par ce biais présentait des
valeurs de constantes élastiques trés éloignées des valeurs publiées pour e-Fe et
était en conséquence assez peu réalistes.

Et qu’en est-il de la stabilité numérique dans le cas du fer cubique ?

Nous ne 'avons pas testée par manque de temps. Néanmoins, il semble évident
étant données les textures complexes obtenues pour le fer cubique qu’il faille s’at-
tendre & ce qu'un certain nombre de modéles élastiques. Une fois cette étape mise
en place, on pourra retirer de I'analyse également les modéles élastiques malformés
pour le fer cubique.

6.3 Résultats

6.3.1 L’anisotropie sismique dans le fer hexagonal
6.3.1.1 Résidus sismiques

Nous souhaitons d’abord observer la maniére dont les profils de résidus varient
en fonction des paramétres adimensionnels du monocristal de fer he. A cette fin,
nous avons choisi de travailler sur des spectres de résidus sismiques associés a
des modéles qui se situent le long de trois sections transversales parallélfso entre

AV |45

elles et avec 'axe des abscisses. Une de ces trajectoires passe par 57|, = 0,
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FIGURE 6.11 — Evolution de I'anisotropie globale en fonction des nombres adimen-
sionnels AV/V|5 % et AV/V|;135O pour les trois modeéles géodynamiques : Yos-Ran
(a), Yos-Strat (b) et Yos-PTex (c). Les modéles élastiques malformés (avec une
différence entre V2 et VI supérieure a 1km.s™!) sont indiqués par des points
rouges. Ceux qui vérifient les critéres sont indiqués par des points bleus. Les plages
blanches correspondent aux régions élastiques interdites par les conditions posées

en terme de critéres de stabilité mécanique et de propriétés physiques.
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FIGURE 6.12 Lissage des lignes de contour d’interpolation en imposant une limite
maximale entre les vitesses minimales et maximales des ondes P entre les points
de maillage d’'un plan méridien de référence.
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FIGURE 6.13 — Localisation des modéles élastiques choisis, situés le long de trois
sections transversales sur la carte compléte de tous les modéles élastiques bien

» . c—a . , .

formés. Les sections passent toutes par A—VV p = 0. Deux sections sont symétriques
R 45° . Lo . .

par rapport a 'axe % p = 0, la derniére est alignée le long de cette direction.
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les deux autres sont disposées de part et d’autre, a A—Vv}fo + 0,1. La Fig. 6.13
montre la localisation des modéles élastiques qui ont été utilisés sur la carte de
modéles élastiques. En Fig. 6.14, nous présentons les résidus sismiques pour tous
ces modéles.

6.3.1.2 Relation entre les paramétres adimensionnels et les résidus sis-
miques du modéle Yos-Ran

En premiére approche, on observe une symétrie assez bien définie des résidus
sismiques par rapport a I'axe vertical % ;;a = 0, ou I'anisotropie change de sens.
A droite de 0, les résidus sismiques montrent une anisotropie inversée avec des
directions équatoriales rapides et des rais polaires lents. Pour des valeurs négatives
(a gauche), on retrouve une forme de signal qui nous est plus familiére, avec des

trajectoires polaires rapides. Les signaux les plus anisotropes correspondent aux

points les plus distants de A—VV cpfa = 0. Ce sont aussi ces points qui montrent la
plus forte dispersion. A A—VVE:I = —0,25¢t A‘/—V‘f = 0, on observe une anisotropie

dont 'amplitude est de 3,8%), soit égale a la valeur moyenne généralement acceptée
pour la graine. Cela correspond a une anisotropie monocristalline entre I'axe ¢ et
laxe a de lordre de 25%.

On observe que verticalement les profils sont trés similaires avec de légéres
variations, notamment en termes d’anisotropie globale. A I'exception de % ;_a =
—0,25 et % j;a = 0,50 dans une moindre mesure, on note que ’anisotropie
semble augmenter avec la valeur de A—VV fo.

Ainsi, on peut résumer nos observations de la maniére suivante : ’anisotropie

A . LN . . . N c—a .
semble étre particuliérement sensible aux variations du parameétre A—‘ﬂ p etmoins

s 45°
sensible a celles de % P

. N N . . c—a .
le sens) plus ou moins parallélement au parameétre adimensionnel %’P . Néan-
AV ‘450
vip o

. Ainsi, le degré d’anisotropie augmente (et diminue, selon

moins, on constate une variabilité de I’anisotropie avec on ne peut donc pas
négliger ce dernier paramétre qui semble pouvoir amplifier le signal d’anisotropie.

6.3.1.3 Etude détaillée pour des modéles élastiques proches des modéles
publiés

D’aprés nos observations préalables, il est apparemment possible de reproduire
I’anisotropie sismique observée avec le modéle Yos-Ran, ce qui n’était pas évident
a partir de I'étude avec un modeéle publié [Vocadlo et al., 2009] (cf Chapitre précé-
dent). Néanmoins, il faut bien admettre que 25% d’anisotropie, c¢’est beaucoup
pour un monocristal de fer hc, méme aux conditions de la graine. Le modéle pub-
lié le plus anisotrope est celui de Steinle-Neumann et al. [2001] & 6000 K et il n’est
que de 19% (Tab. 6.1).

Nous allons maintenant nous concentrer sur I’étude des modéles élastiques plus
réalistes. Pour le fer hexagonal, nous prenons comme référence cing modéles publiés
[Mao et al., 1998, Steinle-Neumann et al., 2001, Vocadlo et al., 2009, Sha and

AV |c—a AV 145°

Cohen, 2010], que nous tracons en fonction de S » et 57|, afin de pouvoir

les comparer directement & nos modéles élastiques. Nous entourons ensuite ces
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modéles publiés par quatre modéles élastiques de référence, de A a D, que I'on
choisit parmi les 3000 modéles dont on dispose. Ils correspondent aux pointes du
rectangle encadrant les modéles publiés. Les propriétés élastiques ainsi que les
notations des modéles de référence, publiés et élastiques, sont présentées dans le
Tab. 6.1.

TABLE 6.1 — Constantes élastiques du monocristal (in GPa) et paramétres adimen-
sionnels d’anisotropie monocristalline (eqs. 6.2) des modéles de référence, publiés
(SC a VO2) et élastiques (A a D), pour le fer he aux conditions de la graine. SC' :
Sha and Cohen [2010]; ST1 et ST2 pour Steinle-Neumann et al. [2001] a 5000 et
6000 K respectivement ; VO1 et VO2 pour Vocadlo et al. [2009] & 5000 et 5500 K.

Model Cn Ci2 Ci3 Cas Cus ATV ‘;a Avl 4PSO
SC 1438 1035 950 1470 211 0,011 -0,014
ST1 2050 1720 860 1555 210 -0,142 -0,070
ST2 2130 2010 925 1470 140 -0,191 -0,076
MA 1533 846 835 1544 083 -0,015 0,064
VO1 1689 1186 990 1725 216 0,011 -0,043
VO2 1646 1253 995 1559 153 -0,028 -0,048
A 2338 1891 866 1332 64 -0,299 -0,100
B 1944 1907 676 1961 335 0,005 -0,090
C 1437 1119 1194 1407 276 -0,010 0,054
D 2358 1632 1581 1330 274 -0,303 0,061

Résidus sismiques

On se concentre maintenant sur I’étude de ces quatre modéles élastiques de référence
et étendons notre étude aux deux autres modéles géodynamiques, Yos-Strat et
Yos-PTex. La Fig. 6.15 compare nos résidus de temps de trajets simulés au fit des
résidus de temps de trajets différentiels PK P(bc — df ) d’'Trving and Deuss [2011]
(cf Section 4.2.7.4, page 65).

Dans la Fig. 6.15a, on représente les profils de résidus sismiques obtenus avec les
modéles A et B appliqués au modéle géodynamique Yos-Ran. Comme précédem-
ment, on retrouve une anisotropie Nord-Sud avec des rais polaires rapides, associée,
pour le modeéle 4, a de la dispersion vers les angles faibles, a gauche de AV/V|,* =
0. A T'inverse, la dispersion du modéle élastique B (avec AV/V|5“ ~ 0) est faible
et présente une anisotropie non mesurable.

Dans la Fig. 6.15b, on retrouve le méme type de tendance avec les résidus
de temps de trajet des modéles géodynamique Yos-Ran obtenus avec un modéle
élastique C' qui ne produit pas d’anisotropie mesurable et présentant une trés
faible dispersion et un modéle D avec beaucoup de dispersion et une anisotropie
forte. Le fit du spectre de résidus du couple Yos-Ran-A par 'Eq. 4.9 produit une
anisotropie globale de 3.3%, en accord avec les observations sismologiques.
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FIGURE 6.15 — Résidus de temps de trajet (ie. anisotropie globale) en fonction
de P'angle entre le rai synthétique et 'axe de rotation, (. Chaque point noir du
nuage de points correspond au résidu de temps de trajet associé & un rai. Les
lignes continues de couleurs correspondent aux fits des données synthétiques (Eq.
4.9) des résidus pour un couple modéle géodynamique-modéle élastique, en faisant
I’hypothése d’une anisotropie uniforme dans la graine. La ligne noire correspond
aux résultats d’'Irving and Deuss [2011| pour leur set de résidus de temps de trajet
différentiels PK P(bc — df). (a) Modeéle Yos-Ran + modéles élastiques A (bleu)
et B (vert). (b) Modeéle Yos-Ran + modéles élastiques C (red) et D (purple). (¢)
Modéle Yos-Strat + modéles élastiques A, B, C et D. (d) Modéle Yos-PTer +
modéles élastiques A, B, C' et D.

La Fig. 6.16 reprend le modéle A et I'applique sur les trois modéles géody-
namiques afin d’étudier la dépendance en profondeur des résidus sismiques. Cette
figure suit le méme principe que la Fig. 5.12. De la méme maniére, on observe
que l'anisotropie augmente réguliérement avec la profondeur pour le modéle Yos-
Ran. Pour le modéle Yos-Strat, la tendance est moins évidente que pour le modéle
précédent, cependant on remarque une trés forte anisotropie pour les couches su-
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a Yos-PTez (c). Les barres d’erreur indiquent la largeur de la gamme de résidus
couverte par rapport a I'angle de rotation de la graine, (, pour chaque enveloppe
de profondeur.

perficielles et que cette anisotropie semble décroitre avec la profondeur. Ainsi, la
tendance est inversée par rapport au modéle de croissance équatoriale simple. Pour
Yos-PTer, il n’y a pas de réelle augmentation de 'anisotropie avec la profondeur.
Les rais se déplacent plus ou moins a la méme vitesse sur toutes les trajectoires.

Evolution de I'anisotropie globale en fonction de I'anisotropie monocristalline

La Fig. 6.17 présente les cartes d’anisotropie associées aux trois modéles géo-
dynamiques : Yos-Ran en (a), Yos-Strat en (b) et Yos-PTez en (c). Ce mode de
représentation de I'anisotropie globale en fonction AV/V|5® et AV/ V]}Lfo pour
tous les modéles élastiques générés permet d’avoir une vue d’ensemble de la re-
lation qu’il existe entre I'anisotropie monocristalline et I’anisotropie sismique. On
rend compte de la dispersion des résidus autour de la ligne de fit sismologique
(Eq. 4.9) en représentant 'amplitude de 1’écart-type de la population de résidus
synthétiques autour du fit par la taille des marqueurs correspondant aux modéles
élastiques.

On remarque globalement que la qualité du fit diminue rapidement avec I'aug-
mentation de I’anisotropie, avec un écart-type de 2% pour une anisotropie globale
de 3% pour Yos-Ran.

Nos résultats montrent que, quel que soit le modéle géodynamique, 'anisotropie
globale est liée a ’anisotropie monocristalline par 'intermédiaire des paramétres
adimensionnels. Comme le montraient déja les fits des modéles A, B, C et D dans
les Figs. 6.15a et b, elle est principalement controlée par le paramétre élastique
définissant la différence entre les vitesses des ondes P le long de I'axe ¢ et le long
de a: AV/V|3®. Le deuxiéme paramétre adimensionnel représentant la forme en
cloche de I'anisotropie monocristalline se comporte comme un facteur secondaire
mais néanmoins non négligeable.
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FIGURE 6.17 — Evolution de I'anisotropie globale avec les paramétres adimension-
nels élastiques AV/V|5* and AV/V|E pour les modéles géodynamiques Yos-Ran
(a), Yos-Strat (b) et Yos-PTex (c). Les labels sont définis dans le Tab. 6.1 et la
Fig. 7?7, page ?77. Les lignes de contour indiquent le degré d’anisotropie en pour-
cent. Les points representent les positions de tous les modéles élastiques calculés,
Ab Initio et élastiques, et pour chacun, la taille du marqueur est proportionnelle
a 'écart-type de la population de résidus de temps de trajet correspondante. La
figure a été réduite et centrée autour des modéles élastiques publiés pour e-Fe. La
figure compléte est présentée en Fig. 77, page ?7.
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Le modéle Yos-Ran, avec une cristallisation rapide et aléatoire dans le plan
équatorial, produit des anisotropies globales 7 & 10 fois inférieure a l'anisotropie
du monocristal de fer hc. L’ajout d'une texture de solidification dans le matériel
nouvellement cristallisé avec Yos-PTer (Fig. 6.17c) réduit P'anisotropie globale
d’un facteur d’environ ~ 3. Il apparait ainsi nettement que, méme en présence
d’une forte anisotropie locale, la symétrie sphérique de la surface de cristallisa-
tion (ie. ICB) ne permet pas la production d’une anisotropie sismique cylindrique
significative pour un modéle géodynamique d’écoulement quadripolaire & grande
échelle. La dispersion est de plus encore plus forte que pour le modéle Yos-Strat
(ce qui n’est pas peu dire : jusqu'a 6% d’écart-type pour une anisotropie globale
d’a peine 1%!) et est également répartie sur ’ensemble des angles ¢ (Fig. 6.15d).

Ainsi, en ce qui concerne les modéles élastiques publiés, peu d’entre eux présen-

tent une anisotropie monocristalline élastique suffisante pour produire une anisotropie

globale dont I"'amplitude est celle observée dans la graine. Les récents calculs con-
vergent d’ailleurs tous vers des modéles élastiques ne produisant que peu ou prou
d’anisotropie globale a cause de leur faible anisotropie monocristalline [Voc¢adlo
et al., 2009, Sha and Cohen, 2010]. Néanmoins, certains modéles présentent une
forme d’anisotropie du monocristal compatible avec la forme de ’anisotropie sis-
mique : il s’agit des modéles de Steinle-Neumann et al. [2001] & 5000 K et en
particulier celui calculé & 6000 K. Le fer hc est alors suffisamment anisotrope pour
produire une anisotropie comparable aux observations.

6.3.2 L’anisotropie sismique pour le fer cubique
6.3.2.1 Anisotropie globale et anisotropie monocristalline

Pour le cristal cubique, on définit 8 modéles de référence, dont deux publiés qui
correspondent aux modeéles de fer cc, VO1’ [Vocadlo, 2007], et cfe, VO2’ [Vocadlo
et al., 2008a|, qui ont été étudiés dans le chapitre précédent. Les six autres modéles
élastiques (A7 a F’) sont issus du tirage aléatoire de 3000 jeux de constantes
cry pour le monocristal cubique. Il s’agit des modéles pour lesquels 'anisotropie
monocristalline a été représentée graphiquement en Fig. 77.

En Fig. 6.18, on présente les résultats des ajustements sismologiques (Eq. 4.9)
pour I'ensemble des modéles élastiques. Les positions des modéles publiés VO1’ et
VO2’ sont reportées. Nos résultats montrent une anisotropie trés faible (fer cc),
voire méme nulle (fer cfc) pour le modeéle Yos-Ran. C'est le cas méme pour des
modéles élastiques comme V02, présentant une forte anisotropie monocristalline
de Tordre de 13,5%, mais ne produisant que 3,3% d’anisotropie sismique (Fig.
2.11). Ce résultat était cependant déja prévisible au vu des figures de vitesses vp
dans le plan méridien de référence (Fig. 5.9 et Fig. 5.10). Dans le cas du fer cfc,
celles-ci étaient complétement isotropes, témoignant d’une trés forte compensation
dans le volume des variations locales des vitesses de propagation. Pour le fer cc,
il existait cependant quelques figures qui n’étaient pas complétement anisotropes,
montrant un axe rapide aligné avec ’axe de rotation de la Terre. C’est ce qui
explique que le profil ne soit pas complétement nul, contrairement & celui pour le
fer cfc. On observe que le nombre de Karki qui donne le maximum d’anisotropie
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TABLE 6.2 — Constantes élastiques du monocristal (en GPa) et paramétres adimen-
sionnels d’anisotropie monocristalline (Eq. 6.1) des modéles de référence, publiés
(VO1’ [Vocadlo, 2007| et VO2’ |Vocadlo et al., 2008a|) et élastiques (A’ a F’),
pour le fer cubique aux conditions de la graine.

Model Cn Cio Cua AKarki
Vo1’ (fer cc) 1505 1160 256 0,111
VO2’ (fer cfc) 1397 1247 423 0,498
A’ 2453 600 4 -0,752
B’ 2445 1190 16 -0,500
c’ 1632 1026 27 -0,250
D’ 1524 1328 288 0,250
E’ 1620 1553 439 0,500
F’ 1367 1354 519 0,750

dans le bon sens (valeur positive, rais polaires rapides) pour le fer cc dans Yos-
Ran et de 0,9, ce qui correspond a des directions a 45° rapides (Fig. 6.1). C’est
en accord avec l'orientation moyenne des cristaux de fer cc déduite des textures

(Fig. 5.6).

Pour le modéle Yos-Strat, on observe que les deux phases cristallines produisent
de P'anisotropie sismique. Les évolutions de I'anisotropie globale pour le fer cc et
le fer cfc sont opposées, ce qui s’explique par I'opposition déja apparente sur les
textures (Fig. 5.6). Cette fois-ci, il n’existe pas de compensation dans le volume.
Pour le fer cc, le maximum d’anisotropie dans le bon sens se trouve a Agqii -0,75
(Fig. 6.1). On a une anisotropie exprimée de 0,3%=+0,3%, ce qui n’est pas trés
précis. On note en effet que, pour les deux phases cristallines et les deux modéles
géodynamiques, la variance est trés grande. Pour le fer cfc, anisotropie est de de
0,5%+0,3% & Agarii 0,9.

6.3.2.2 Résidus sismiques
Anisotropie Nord-Sud

La Fig. 6.19 présente les résidus sismiques synthétiques obtenus pour les phases
cristallines du fer cc (goupe du haut) et cfc (groupe du bas). Pour chacune de ces
phases, on compare les résidus sismiques obtenus avec le modéle Yos-Ran (premiére
ligne) et le modéle Yos-Strat (deuxiéme ligne) en fonction du modéle élastique :
de A7 a F’, le paramétre de Karki et al. [1997| augmente (Tab. 6.2).

Pour le modéle Yos-Ran, on retrouve sans surprise des résidus presque nuls, té-
moignant de la trés faible anisotropie (plus marquée dans le cas du fer cc) obtenue
avec ce modéle géodynamique. Pour le modéle Yos-Strat, les résultats sont co-
hérents avec ceux déduits de I'observation de la Fig. 6.18. On constate en effet
que l'évolution du degré d’anisotropie globale est inversée entre les deux phases
cristallines. Enfin, I'anisotropie obtenue pour le fer cfc est plus importante que
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6.4 Discussion

pour le fer cc, en accord avec les observations précédentes.

Une observation importante est la mauvaise qualité du fit sismologique, prob-
ablement & l'origine des fortes variances de la Fig. 6.18. Pour le modé¢le Yos-Strat,
la dispersion est trés grande quelle que soit la phase du fer. Le fit n’est donc pas
représentatif des variations du profil de résidus. Les directions rapides a 45° de
I’axe de rotation de la Terre pour le fer cfc et Yos-Strat ne sont, par exemple, pas
du tout prises en compte.

Dépendance a la profondeur

La Fig. 6.20 présente les mémes profils de résidus sismiques synthétiques que la
Fig. 6.19 mais avec des couleurs différentes en fonction de laprofondeur de re-
tournement du rai (du plus superficiel au plus profond : jaune, bleu, vert, rouge,
noir).

Ce qui était déja un peu apparent sur la figure précédente est clairement visible
maintenant : le fit sismologique est mal adapté a ce type de résidus sismiques. C’est
en particulier vrai pour le fer cc et le modéle Yos-Strat ou il ne semble y avoir
aucune tendance spéciale avec la profondeur. A I'oeil nu, il aurait été plus correct
d’estimer un degré d’anisotropie pour ces profils de résidus, sinon nul, trés faible.
Le fit sismologique surestime donc peut étre les valeurs de ’anisotropie globale
lorsque le profil est “chaotique” comme pour le fer cc.

6.4 Discussion

6.4.1 Critique du fit sismologique

Le fit obtenu pour les résidus de temps de trajet PK P par I'Eq. 4.9 simplifie
trop fortement le spectre de données sismiques. Les Fig. 6.16 et Fig. 6.20 montrent
le caractére de dépendance a la profondeur du rai de 'anisotropie pour le modéle
élastique A pour la premiére et pour A’ & F’ pour la deuxiéme, allant & I’encontre
de 'hypothése initiale d’homogénéité de I’anisotropie de la graine.

6.4.1.1 L’effet des modéles géodynamiques en fonction des phases cristallines

Cas du fer hc

Ce cas a déja été décrit dans la discussion du chapitre précédent, je vais donc
seulement rappeler les grandes lignes.

Pour le fer he, on constate qu’a chaque profondeur de rai échantillonnée, le
modéle Yos-PTex produit une anisotropie faible et presque non mesurable. La
forme d’anisotropie générée par Yos-Ran montre cette fois-ci une augmentation
réguliére de celle-ci avec la profondeur, en accord avec les observations de Souriau
[2003], mais contredisant les observations sismologiques qui prédisent des transi-
tions franches en terme d’anisotropie et donc la présence d’une possible sous-graine
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[Ishii and Dziewonski, 2003]. Pour Yos-Ran, étant donné qu’il se dégageait une forte
direction d’orientation cristalline préférentielle, le moyennage se fait plutot par I'ex-
istence d’une couche superficielle de volume non négligeable presque anisotrope.

L’addition de la stratification avec le modéle Yos-Strat (Fig. 6.17b) ampli-
fie I'anistropie globale d’environ 40%. En conséquence, les modéles élastiques de
type A produisent des degrés d’anisotropie globale d’environ 5%. La stratification
centralise la déformation dans les couches superficielles de la graine ou la LPO
générée est particulierement forte. La dispersion des résidus de temps de trajet
y est trés importante (jusqu'a 6% d’écart-type sur les données synthétiques), en
particulier pour les trajectoires équatoriales (¢ = 90°, Fig. 6.15¢). Par ailleurs, la
stratification permet non seulement d’accroitre I’anisotropie globale mais introduit
également une dépendance radiale dans I’hétérogénéité de I'anisotropie avec la pro-
fondeur, allant d’une couche superficielle isotrope a un coeur anisotrope fossilisé
comme le suggérent les progrés effectués en matiére d’interprétation des observa-
tions sismologiques.

Avec la stratification et la prétexturation, on observe cette fois-ci un moyennage
qui se fait par la grande variabilité des LPO locales, ¢’est en particulier le cas pour
Yos-PTex ou l'orientation des cristaux est globalement radiale.

Cas du fer cc ou cfc

La différence entre les deux modéles géodynamiques testés est flagrante. Alors que
le modéle Yos-Ran ne produit quasiment aucune anisotropie mesurable, le modéle
Yos-Strat produit une forte dispersion avec un certain degré d’anisotropie, bien que
la validité du fit soit contestable en particulier pour le fer cc. Parmi les deux mod-
éles géodynamiques, on ne peut espérer produire de I'anisotropie sismique qu’avec
Yos-Strat. Entre les deux phases cristallines, c’est le fer cfc qui produit alors le
plus grand degré d’anisotropie.

Pour expliquer ’étonnante isotropie obtenue pour le modéle Yos-Ran a par-
tir de textures orientées (Fig. 5.6), il faut revenir a la propagation des rais sis-
miques. L’'importante diminution que ’on observe sur le degré d’anisotropie depuis
I’échelle du monocristal jusqu’a celle du noyau interne est due & un moyennage des
vitesses de propagation le long des rais effectué sur I'intégralité du volume de graine
traversé. Une anisotropie forte locale, acquise par des processus de déformation
et/ou de cristallisation, est réduite fortement a 'échelle globale de la graine par les
anisotropies locales plus faibles (voire non mesurables) ot orientées différemment
(LPO différentes, voire opposées qui s’annulent mutuellement) d’autres régions
parcourues par les mémes rais que sont qui y ont "vus" cette anisotropie locale
forte au préablable. Comme les lenteurs sont moyennées sur I’ensemble du parcours
d’un rai sismique synthétique, les différences de temps de trajet se voient estom-
pées. Dans le cas extréme des phases cubiques et du modéle Yos-Ran, surtout pour
le fer cfc, on peut méme effacer complétement le signal d’anisotropie produit par
de fortes textures locales.
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6.5 Conclusion

Pour le fer he, seuls les modéles Yos-Ran et Yos-Strat permettent de recon-
struire une anisotropie globale cylindrique dont la forme concorde en apparence
avec les observations sismologiques. De maniére générale, on constate que pour
ces modeéles géodynamiques, le degré d’anisotropie monocristalline nécessaire pour
reproduire 'amplitude de I'anisotropie sismique observée est trop grand. Parmi
toutes les combinaisons testées dans ce chapitre, seuls des modéles de fer hc de
type Steinle-Neumann et al. [2001| a 5500 K, couplés a Yos-Strat permettraient
de produire une anisotropie conforme aux observations (Fig. 6.17b).

Pour le fer cubique, seul Yos-Strat produit de ’anisotropie monocristalline. Elle
reste cependant faible par rapport au degré d’anisotropie monocristalline.

Nous avons pu remarquer que la plupart des modéles élastiques publiés pour le
fer he étaient plus ou moins alignés selon deux lignes sur les cartes d’anisotropie
globale (Fig. 6.21). Pour les points situés le long du profil marqué par des points
rouges, Ianisotropie exprimée sera toujours plus ou moins égale a -1%, soit in-
férieure et opposée a I'anisotropie de la graine. Pour les modéles publiés alignés le
long du transect matérialisé par des points bleus, I’anisotropie augmente presque
de maniére linéaire. Pour les trois modéles géodynamiques et le fer he, on peut
estimer le degré d’anisotropie directement en calculant sa position sur le transect.
On peut méme imaginer fournir une sorte de charte qui présenterait pour chaque
degré d’anisotropie les résidus sismiques synthétiques associés. Ainsi, on présente
dans I'annexe 10.5, les profils de résidus sismiques le long de ce transect (chaque
point bleu correspondant & un modéle élastique et un profil).
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FIGURE 6.21 — Localisation des points de transects symétriques pour évaluer I'effet
des paramétres élastiques sur I’évolution des spectres de résidus.

Enfin, depuis quelques temps, nous travaillons sur une version non-axisymétrique



6.5 Conclusion

du code de propagation de rais afin de pouvoir tester d’autres modéles géody-
namiques, susceptibles de produire le degré d’anisotropie et la forme escomptés,
mais nos résultats sont trop préliminaires pour étre inclus dans cette thése.

127



APPLICATION A DES MODELES AXISYMETRIQUES TYPES EN ETUDE
PARAMETRIQUE

128



Troisieme partie

Mécanisme de transition au cours de la
transition polymorphique a-< dans le
fer pur






Chapitre 7

Introduction

Sommaire
7.1 Une transition de phase dans la graine? . . . ... ... .. 131
7.1.1 Possibilité d'une transformation de phase dans la graine . . 131
7.1.2 Effet sur anisotropie . . . . . . ... ... ... ... ... 132
7.1.3 Modélisation expérimentale . . . . . . .. ... ... ... 133
7.2 La transition a-e danslefer . ... ... ... ........ 134
7.2.1 Domaine de pression et hystérésis . . . . . . ... ... 134
7.2.2 Meécanisme de transformation . . . . . .. ... ... 135

Les transformations de phase sont un des mécanismes permettant de développer
une anisotropie dans un polycristal (chap. Aniso). En effet, il existe des relations
géométriques d’orientation entre les cristaux de la phase mére et de la phase fille
qui font que les cristaux ne croissent pas aléatoirement. Ainsi, on peut générer
tour a tour une texture plus marquée ou la rendre aléatoire en fonction du type
de transition. Seule la connaissance précise du chemin de transformation peut
permettre de prédire la texture finale d’un échantillon polycristallin ayant subi une
transition de phase. L’intérét d’étudier en particulier les effets des transformations
de phase dans le fer sur la texture sont multiples. En plus de permettre d’établir
des modéles d’anisotropie de la graine plus complexes, c¢’est une question capitale
en métallurgie ou elles sont utilisées pour changer les propriétés physiques des
alliages métalliques.

7.1 Une transition de phase dans la graine?

7.1.1 Possibilité d’une transformation de phase dans la graine

Etant donné que le diagramme du fer et de ses alliages pour les hautes pressions
est fortement incertain, on ne peut pas exclure la possibilité d’une transition de
phase dans la graine. Pour illustrer la possibilité d’une transformation de phase
dans la graine, je prends I'exemple de Kuwayama et al. [2008]. La composition
du point triple cfc-hc-liquide dans le systéme Fe-Ni suggére que la structure dans
laquelle le fer cristallise & 'TCB dépende du contenu en nickel dans le noyau externe
liquide. Supposons que la proportion de Ni dans le noyau externe est inférieure a
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celle du point triple, la graine sera composée de fer hexagonal compact (he) (Fig.
7.1a). A DPopposé, si la concentration en Ni y est supérieure, alors c’est sous la
structure cfc que le fer cristallise lors de la solidification de la graine (Fig. 7.1b).
Maintenant, considérons un dernier cas ot le fer cristallise initialement sous forme
cubique face centrée au début de la formation de la graine. Cependant la graine se
refroidit progressivement et la température a 'TCB diminue. On peut alors repasser
finalement dans le domaine de stabilité du fer hexagonal compact, ce qui, dans les
stades plus avancés de la croissance du noyau interne, implique qu’on cristallise
du fer he a 'ICB (Fig. 7.1c¢). On aurait alors une graine possédant un coeur de
structure cubique face centrée enveloppé dans une écorce he. La température con-
tinuerait cependant a descendre. On s’attend donc a ce qu’il se forme un front de
transition de phase du fer cfc—hc qui se propage progressivement de 'lCB vers le
coeur de la graine. On peut tout-a-fait appliquer le méme schéma sur une graine

(a) . (©)

Quter Care

Quter Core Outer Core

. Liquid
-7 L
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5 hcp \} Inner Core
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g_ Lower
£ Inner Cor
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-

Fe W% Ni Fe W% Ni Fe W% Ni

FIGURE 7.1 — Etude de cas : transition de phase cfc—hc dans la graine induite
par le refroidissement séculaire (extrait de Kuwayama et al. [2008]).

cristallisant initialement dans la structure cubique centrée et transitant vers le fer
hexagonal au fur et & mesure que la graine refroidit. [’inverse est également possi-
ble avec une graine de structure hexagonale compacte transitant vers une structure
cubique. Enfin, dans une graine non figée et qui présente un certain chemin de dé-
formation, les mouvements de déformation peuvent aussi transporter les cristaux
en dehors de leur domaine de stabilité. Une telle graine serait donc le siége de
transformations de phase, éventuellement répétées.

7.1.2 Effet sur I'anisotropie

Comme la structure de la graine reste incertaine, 1’anisotropie sismique ob-
servée [Creager, 1992, Souriau, 2003, Irving and Deuss, 2011] reste difficile a in-
terpréter et ses origines sont floues. On considére généralement que I'anisotropie
refléte les orientations préférentielles des cristaux qui composent le noyau interne.
Les effets de transitions de phase successives sur la texture dans un polycristal
ne sont pas connus. Par exemple, on pourrait imaginer un polycristal de struc-
ture hexagonale compacte ayant acquis une texture marquée par déformation et
perdant complétement cette information au cours d’une transformation vers une
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phase cubique centrée. Inversement, un tel polycristal pourrait transmettre ces ori-
entations préférentielles a la phase cc et ainsi préserver une certaine anisotropie et
la trace des déformations précédentes. A 'heure actuelle, 'effet de transformation
de phase sur la texture dans le fer sous pression est mal compris mais la littérature
de métallurgie regorge de travaux de ce type sur d’autres métaux tels que le ti-
tane [Humbert et al., 1995, Divinski et al., 1998, Stanford and Bate, 2004, Davies
et al., 2011| ou le zirconium |Gey and Humbert, 2003, Gey et al., 2004]. Ces études
démontrent que les textures sont fortement impactées par les transformations de
phase. Ainsi, I’anisotropie d’un polycristal pourrait changer drastiquement sous
Ieffet d’une transition de phase.

7.1.3 Modélisation expérimentale

Si on veut espérer pouvoir générer des modéles de graines texturées soumises
a des phénomeénes de transition de phase, il nous faut au préalable connaitre pré-
cisément le chemin de transformation (ou mécanisme de transition) d’une phase a
I"autre. De plus, il nous faut valider les programmes numériques qui, connaissant
un mécanisme de transformation, permettent de simuler son effet sur la texture
dans un polycristal. Ces études sont nouvelles sous haute pression. Elles demandent
donc le développement d’'un protocole expérimental et numérique. Pour aborder
ces questions, nous avons choisi ici de retenir la transition a-¢ dans le fer. Cette
transition se produit a 15 GPa, bien en deca des conditions de pression de la graine,
cependant elle présente de nombreux intéréts qui ont aiguillé notre choix :

e (C’est une transformation trés bien connue puisque étudiée depuis plus d’un
demi-siécle |[Bancroft et al., 1956],

e La nature martensitique (i.e. displacive, sans phénoméne de diffusion, se
déroulant a température ambiante et & des pressions relativement faibles) de
la transformation est établie [Jamieson and Lawson, 1962| et de nombreux
mécanismes ont été proposés [Mao et al., 1967, Wang and Ingalls, 1998, Wang
et al., 2013|,

e Elle fait intervenir un changement d’ordre ferromagnétique [Hasegawa and
Pettifor, 1983, Ekman et al., 1998], cc-Fe étant ferromagnétique et he-Fe non
magnétique,

e Le fer est le composant principal des aciers et constitue ainsi I’élément fon-
damental de la métallurgie du fer. Les transformations de phases y sont
réguliérement utilisées afin de modifier les propriétés physiques des alliages
meétalliques,

e Parmi les transitions de phase connues et bien établies dans le fer, il s’agit
de la seule transition controlée par la pression a température ambiante (Fig.
2.2), ce qui la rend intéressante pour la compréhension de la réponse mé-
canique des matériaux,

e D’un point de vue expérimental, elle est relativement simple a étudier car
située dans une gamme de pression raisonnable (en deca de 20 GPa) et a
température ambiante.
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7.2 La transition a-c dans le fer

7.2.1 Domaine de pression et hystérésis

La transition est martensitique, réversible [Bancroft et al., 1956, Jamieson and
Lawson, 1962, Takahashi and Bassett, 1964] et athermale (i.e. principalement con-
trolée par la pression |Giles et al., 1971]). L’augmentation de la pression est donc
associée a une transition rapide. La transformation présente une hystérésis de
transformation large en pression [Balchan and Drickamer, 1961, Clendenen and
Drickamer, 1964, Giles et al., 1971, Basset and Huang, 1987, Taylor et al., 1991,
Wang and Ingalls, 1998, Miyagi et al., 2008| centrée autour d'une pression d’équili-
bre P., ~13 GPa |Bancroft et al., 1956, Balchan and Drickamer, 1961, Takahashi
and Bassett, 1964, Zou et al., 1981, vonBargen and Boehler, 1990, Taylor et al.,
1991] a lexception prés des expériences de Drickamer [1970], Giles et al. [1971],
Zou et al. |[1981] ou I'état de contraintes était plus complexe. La transition s’étale
sur une gamme de pression allant de 5 & 20 GPa [Huang et al., 1987, vonBargen
and Boehler, 1990, Rueff et al., 1999, Miyagi et al., 2008]. L’hystérésis des pro-
portions de phase de Taylor et al. [1991] est présentée en Fig. 7.2b. Les gammes
de pressions des transitions o — € et € — « sont précisées respectivement en Fig.
7.2a et Fig. 7.2c en fonction du milieu transmetteur de pression utilisé. On note
qu’en conditions quasi-hydrostatiques dans ’hélium, la transition dans le sens di-
rect o — ¢ se fait brutalement aux alentours de 15,3 GPa et plus progressivement
dans le sens inverse ¢ — « entre 10,6 et 8 GPa.
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7.2.2 Meécanisme de transformation
7.2.2.1 Qu’est-ce qu'une relation d’orientation ?

Lorsque les structures cristallines des deux composés présentent une similitude,
le passage d’une structure a I'autre peut se faire sans qu’il y ait un bouleverse-
ment notable. Les déplacements des atomes sont faibles et ne requiérent pas une
énergie considérable. Dans ce cas la transformation peut avoir lieu dans 1'état
solide a basses températures. Il existe alors des relations simples entre les axes
cristallographiques des deux structures ou relations d’orientations. On parlera de
transformation topotactique. Etant donné la nature martensitique de la transfor-
mation a-¢ |Giles et al., 1971], celle-ci est bien une transformation topotactique
et présente dés lors des relations d’orientations strictes entre les phases « et e.
Celles-ci sont déterminées par le mécanisme de transition.

7.2.2.2 Mécanismes considérés et relations correspondantes

La transformation a-¢ est un sujet classique dans le domaine des hautes pres-
sions et un certain nombre d’auteurs s’y sont essayé. Parmi ces travaux, on peut
citer ceux de Mao et al. [1967] et Wang and Ingalls [1998] en conditions statiques
et ceux de Hawreliak et al. [2006] et Wang et al. [2013] en conditions dynamiques.
A travers toutes ces études, la littérature propose finalement trois mécanismes
principaux.

| : Mécanisme de compression-shuffle.

C’est un mécanisme en deux étapes faisant intervenir une compression (Fig. 7.3b)
puis un remaniement atomique sous forme de glissement plan a plan (Fig. 7.3b).
La structure cc (en haut) subit une compression dans la direction [001], de 18.4%,
suivi d’un glissement plan a plan (i.e. shuffle, empilement en couches atomiques
subissant un décalement) de tous les plans (110), dans la direction [110], pour
former finalement une maille hc. Le shuffle n’induit aucune variation de la direction
cristallographique.

[la : Mécanisme de cisaillement-shuffle simple [Burgers, 1934].

Un mécanisme classique pour une transition a-¢ est le mécanisme de Burgers
traditionnel (développé originellement pour le zirconium) [Burgers, 1934]. C’est un
mécanisme en deux étapes faisant intervenir un cisaillement suivi d’une rotation et
d’un shuffle (Fig. 7.3¢). Une premiére étape consiste a cisailler soit dans la direction
[1120]. ou le long de la direction opposée [1120]. dans le plan (1100).. Cette étape
induit une rotation des atomes qui peut se faire dans les deux sens et introduit
deux directions cristallographiques possibles & 45, 3° par rapport a I'axe c¢. Ainsi,
le plan (2110). forme un angle de 5,3° par rapport au plan (002), original. Enfin,
un glissement plan a plan (i.e. shuffle) de tous les plans (110), dans la direction
[110], termine de former la maille he. De part la rotation subie, la structure finale
de he présente deux orientations possibles autour une macle (112),, et qui différent
d’environ 10° I'une de 'autre.
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FIGURE 7.3 — Propositions de mécanismes de transition pour la transformation de
phase « — ¢ — « (extrait et modifie de Hawreliak et al. [2006]). Les plans (110),,
and (0001). sont confondus avec le plan de la feuille. Les cercles blancs et noirs
représentent deux couches atomiques superposées, respectivement confondue et au-
dessus du plan de la page. Mécanisme I de compression-shuffle : en (a), compression
de la maille cubique centrée (dessinée en pointillées) ; en (b) la maille hexagonale
compacte est dessinée en pointillées et La direction du shuffle est indiquée par des
fleches. Mécanismes Ila et IIb avec cisaillement-shuffle. En (b), le déplacement total
des atomes de la maille cubique centrée est indiqué par des fléches courbes, pleines
ou en pointillés. La maille hexagonale finale est dessinée. En plus du cisaillemnent
et du shuffle, le mécanisme IIb introduit une structure cfc métastable.

Ilb : Mécanisme de cisaillement-shuffle avec structure cfc métastable [Wang
and Ingalls, 1998].

En plus du mécanisme précédent, Mao et al. [1967] a proposé un second chemin de
transformation en trois étapes faisant intervenir les deux étapes du mécanisme Ila
(Fig. 7.3c) et un passage rapide dans une structure cfc métastable avant de former
la maille hexagonale. Ainsi, la premiére étape consiste & nouveau a cisailler soit
dans la direction [1120]. ou le long de la direction opposée [1120]. (ligne inférieure)
dans le plan (1100)hc. Cela introduit une rotation des atomes de +5,3°. Esuite,
on a a nouveau un glissement plan a plan (i.e. shuffle) de tous les plans (110),
dans la direction [110],. Néanmoins contrairement au mécanisme I1b, il existe une
troisiéme étape supplémentaire avant de former la maille he. Aprés le shuffle et
la rotation, la maille est déstabilisée et se transforme transitivement dans une
structure cfc métastable. En dernier lieu, le fer cfc se transforme finalement en fer
he. Les orientations finales des mailles hc sont rigoureusement les mémes que pour
le mécanisme Ila avec une macle (112), et deux orientations possibles écartées de
10°. Pour chacun de ces mécanismes, les relations topotactiques ont été calculées
et sont présentées dans le Tab. 7.1.
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TABLE 7.1 Meécanismes de transition o — . Pour la transformation inverse,
les étapes du chemin de transition sont les mémes en ordre inverse. Les relations
d’orientation entre les phases « et € sont indiquées. Les notations des mécanismes
I, TTa et IIb sont celles définies par Hawreliak et al. [2006] et correspondent aux
notations I, IT et IIT de Wang and Ingalls [1998].

Mécanisme (notation)
Wang and Ingalls [1998| I 11 111
Hawreliak et al. [2006] I ITa ITb
Nombre d’étapes 2 3
Chemin de transition Compression, Cisaillement|, Cisaillement],
Shuffle Shuffle Shuffle,
a — 7-Fe
métastable
(0002)c|(110)q (0002).|(110)q
. . . 2110].|[110]4 1120].||[111],
Relations d’orientation E2110])5||||[(00;)a ([1100;‘5”&112]%
[0002]. [|[110]4 [0002]. ||[110]4
Nombre de variants 12 24

7.2.2.3 Qu’est-ce qu'un variant ?

Dans la plupart des cas pour une transition solide-solide, les cristaux de la
nouvelle phase peuvent présenter une symétrie cristalline différente de la phase qui
disparait. C’est le cas ici pour la transformation a-c dans le fer. La symétrie de la
phase disparaissant crée alors plusieurs variants symétriquement équivalents des
relations d’orientations. Il s’agit des différentes orientations possibles des cristaux
de la nouvelle phase présentant la méme déviation faible mais non négligeable par
rapport a lorientation idéale. Ces variants sont tous équivalents par rapport a
la symeétrie cristalline de ’ancienne phase. C’est pourquoi en théorie, tous sont
équiprobables.

De maniére générale, les relations d’orientation entre la structure cubique cen-
trée et la structure hexagonale compacte font que lorsqu’on comprime la maille
cc, il existe 6 principaux variants d’orientation. Ensuite, chaque mécanisme de
transition peut apporter des des critéres d’orientations supplémentaires. Le shuffle
par exemple double le nombre de variants pour la transformation directe a@ — ¢
puisqu’il peut se produire dans les deux sens. Ainsi pour le mécanisme I de
compression-shuffle, on trouve 6 (¢ — «) ou 12 (o — ¢) variants (i.e. orienta-
tions équivalentes différentes possibles de cristaux fils) a partir d’une orientation
donnée d’un grain de la phase parent. Les mécanismes Ia et IIb introduisent quant
A eux une étape supplémentaire de rotation qui double la quantité de variants et
porte le nombre d’orientations possibles & 12 dans le sens direct € — « et 24 dans
le sens inverse a@ — ¢ (Tab. 7.1).

Dans notre étude, nous choisissons de nous concentrer sur le mécanisme Ila
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[Burgers, 1934]. Comme le shuffle n’introduit pas de changement de direction
cristallographique, seuls 6 (¢ — «) et 12 (o — ¢) variants peuvent étre discernés
en diffraction des rayons X. Les relations d’orientation pour les 12 variants o — ¢
(cc—hc) détectables en diffraction sont décrites dans le Tab. 7.2. Ces mémes vari-

TABLE 7.2 Variants et relations d’orientation entre les plans cristallographiques
(le colonne) et les directions (2e colonne) de cc- et he-Fe au cours de la transition
cc — he, pour le mécanisme de Burgers [1934]. Colonne de droite : 12 variants
cc—he.

Relations d’orientation pour la transition « < ¢
Plans cristallographiques ‘ Directions cristallographiques ‘ Variants cc—hc
oy, | ooon. | e B Vo
(101), || (0001), T o Va2
(011), | (0001), T o Va2
o, ooy | e ] DG o
ao, oo | e ] DO Vs
(011), | (0001), i | bItor Vo

ants sont explicités dans la Fig. 7.4. Il existe 6 couples de variants classés selon
la direction de croissance du cristal hexagonal fils notés de V1.X a V6.X. Il s’agit
des 6 variants principaux dérivant des relations d’orientation entre le fer « et le
fer e (Tab. 7.1). Chaque couple contient deux variants qui différent uniquement
par le sens de la rotation (£5,3°) et sont notés VX.1 et VX.2. Les notations sont
les mémes que dans le Tab. 7.2. Pour la transformation inverse, on retrouve les
6 variants d’orientation principaux étant que le shuffle n’est pas discernable en
diffraction. Un exemple de variant de fer o formé par la transition € — « est mon-
tré en Fig. 7.5. Les 5 autres variants principaux sont les équivalents de symétrie
du cristal cubique obtenus par rotation.

7.2.2.4 Pourquoi Burgers?

Dans d'autres métaux : Tous les travaux menés sur la transition de phase
a <> ¢ pour d’autres métaux tels que le barium [Chen et al., 1988|, le titane
[Stanford and Bate, 2004, Cayron, 2008] ou le zirconium [Wenk et al., 2004] ont
désigné le mécanisme de Burgers [1934| comme chemin de transition. Par ailleurs,
les expériences en conditions dynamiques de Dougherty et al. [2009] sur de Pacier
ont confirmé le mécanisme de Burgers aux dépens des deux autres mécanismgqes,

I et IIb.
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FIGURE 7.4 Représentation des variants de la transformation cc—hc.

Cn >

(110)_// (0001),

ke > 35
FIGURE 7.5 — Représentation d’un vari-
a ant de la transformation hc—cc..
Dans le fer : Il n’existe pas a ma connaissance de travaux traitant d’une étude

texturale sur le fer pur, ce qui serait a priori le meilleur moyen de discriminer
entre le mécanisme de Burgers [1934] et ceux de Wang and Ingalls [1998|. De
maniére générale, le mécanisme communément admis est donc le ITa [Kalantar
et al., 2005, Miyagi et al., 2008, Dougherty et al., 2009, Wang et al., 2013|. Que
ce soit théoriquement |Moroni and Jarlborg, 1996, Vocadlo et al., 1997, Caspersen
et al., 2004, Johnson and Carter, 2008, Liu and Johnson, 2009, Dupé et al., 2013]
ou expérimentalement en conditions statiques |[Miyagi et al., 2008] ou dynamiques
[Kalantar et al., 2005], la plupart des publications sur le fer confirment en effet le
mécanisme de Burgers [1934] avec quelques variations et généralisations [Hawre-
liak et al., 2006, Liu and Johnson, 2009, Dupé et al., 2013| qui ne changent pas
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pour autant le chemin de transition. Dans les grandes lignes, c¢’est toujours le mé-
canisme de Burgers [1934| qui est décrit. Quant aux autres mécanismes I et IIb,
ils semblent moins probables. Il semble en effet que le mécanisme IIb faisant in-
tervenir une phase v intermédiaire Wang et al. 2009, 2010| ne s’active que pour
des circonstances expérimentales particuliéres. Bien que la phase ~ ait bien été
observée en mesures XAFS par Wang and Ingalls [1998| et confirmée ensuite par
les calculs de dynamique moléculaire de Kadau et al. [2005], il reste donc assez
peu mis en avant. Communément, on considére donc que le mécanisme activé lors
de la transformation «a <> ¢ dans le fer pur est le IIa [Burgers, 1934]|. Quel que
soit le mécanisme activé, on note cependant que les trois mécanismes sont proches
au niveau des relations d’orientation et que c’est cela qui controle en grande par-
tie la texture. Ainsi on peut espérer arriver a simuler la transformation a-¢ en
appliquant les relations d’orientations de Burgers [1934] méme si ce n’est pas le
mécanisme activé. Nous allons donc procéder & une étude texturale afin de vérifier
si ce mécanisme permet bien de reproduire la transformation et s’il est possible de
la simuler de maniére fine.
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Nous avons souhaité mettre en place un protocole expérimental pour I'étude de
texture lors des transitions de phase et des mécanismes associés, afin de constater
les effets de ceux-ci sur 'anisotropie des échantillons polycristallins. Si ce type
de procédure existe déja aux conditions ambiantes, il n’a jamais été mis en place
sous pression. Enfin, si les résultats le permettent, nous concluerons sur l'effet de
transitions de phase dans la graine terrestre.
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Ligne ID27, ESRF

1.
2.
3.
4.
5.

Sas d'entrée de la beamline
Salle de contréle du hutch, poste de travail

Hutch, faisceau incident (anneau de chargement sur la droite)
Hutch, spectrométre pour mesurer la fluorescence du rubis
Hutch, optique et support de cellule

F1GURE 8.1 — Ligne de lumiére ID27 pour les hautes pressions. Les différentes
unités structurales et ressources expérimentales, mis a part le laboratoire de haute-
pression pour la préparation des échantillons, sont présentées.

8.1 Meéthode

8.1.1 Synchrotron et cellule & enclumes de diamant (DAC)

Nous avons procédé & des expériences de compression statique en conditions
quasi-hydrostatiques. Pour atteindre les gammes de pression qui nous intéressent
[vonBargen and Boehler, 1990, Taylor et al., 1991, Klotz et al., 2009], nous avons
utilisé des cellules & enclumes de diamant (DAC). Les expériences ont été réalisées
a 'ESRF (European Synchrotron Radiation Facility) a Grenoble sur la ligne de
haute pression, ID27 (Fig. 8.1).

Dans la perspective d’effectuer des cycles en pression, nous avons utilisé des
DAC a membrane pressurisée (MDAC) (Fig. 8.2) |LeToullec et al., 1988, 1992| qui
permettent un controle précis de la pression dans la cellule a distance depuis la
salle de controle a 'aide d’un dispositif automatique de gonflage relié a la micro-
valve de la membrane (Fig. 8.2) placé dans le hutch (Fig. 8.1). Ce montage nous
a permis de suivre I’échantillon de fer en continu pendant toute la transformation
entre les phases « et e, sans arréter le dispositif entre les points de mesure.
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A Q_‘H, B
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8 d
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FIGURE 8.2 — Schéma de principe et photos de la MDAC [LeToullec et al., 1988,
1992|. : A, coupe a travers les repéres; B, coupe a travers les vis d’alignement. (1)
coque de maintien; (2) membrane; (3) disque permettant de transférer la poussée
au piston : (4) piston; (5) plateau inférieur (corps de la cellule); (6) siéges en
carbure de tungsténe ; (7) enclumes de diamant ; (8) joint ; (9) connection biconique
a la micro-valve; (10) tube capillaire. Le diamétre de la cellule est de 5cm, sa
hauteur est de 2.5cm. Schéma explicatif extrait de LeToullec et al. [1992].

8.1.2 Préparation et confinement des échantillons

Les échantillons que nous avons utilisés sont des morceaux de feuille de fer de
30pm x 30pum pour une épaisseur de 25 ou de 5pum. Les échantillons ont été placés
dans un joint de rhenium indenté a une épaisseur de 40 um et placé entre des faces
de diamants d’un diamétre de 300um ou 250/300um. Une photo d’un chargement
effectué est présenté en Fig. 8.13c. Pour pouvoir mesurer la pression in situ au
cours de 'expérience, nous avons inséré des sphéres de rubis d’un diamétre entre
3 et S5um a l'intérieur du joint. Il s’agit d’un trés bon calibrant de la pression aux
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[ Milieu transmetteur de pression

FIGURE 8.3 — Schéma de Charge—a' SO—um Di 0
ment et photo d’un échantillon _/\
de notre étude. Echantillon = Re
feuille de fer de 25um d’épais-
seur. Indentation du joint en rhe-
nium (Re) a une épaisseur de 1
40pum . Le rubis est utilisé comme :
marqueur de pression. Dans cet :
exemple de chargement, le mi—b_
lieu transmetteur de pression est
I'hélium. (a) Schéma transver-
sal du chargement. Le trou percé

dans le joint en rhénium mesure Jointen &
~100pum de diameétre. (b) Photo RhéniumT‘
de I’échantillon correspondant au (Re)
schéma (a). (¢) Photo de I'échan-
tillon aprés augmentation de la
pression. Le trou s’est beaucoup

1
1
1
1
1
refermé. La pression est de ~C- >0um i
|
||

= ——Rubis

EFe

Sphere
de rubis

12 GPa, ’hélium est en train de
se solidifier et le trou n’évolue
plus. Des franges d’interférences
sont la preuve de l’application
de contraintes sur les faces des
diamants.

Franges
de biréfringg
(figures ¢
d'interférencesi®

gammes de pression auxquelles nous opérons, entre 5 et 20 GPa. En effet, Dewaele
et al. [2006] estime sa précision Prypis = Preeiienac£0, 05 GPa jusqu’a 10 GPa, seuil
a partir duquel celle-ci diminue réguliérement mais lentement pour atteindre +1,5
GPa pour des pressions P.uepac de l'ordre de 100 GPa [Dewaele et al., 2008].
Le hutch étant équipé d’un spectrométre pour mesurer la fluorescence du rubis
commandé a distance, toutes les mesures peuvent toujours étre réalisées depuis la
salle de controle afin de ne pas interrompre inutilement le cours de I'expérience.

Dans notre étude, nous souhaitions en premier lieu suivre I’évolution des tex-
tures dans des conditions les plus hydrostatiques possibles afin de ne pas compli-
quer l'interprétation des données. C’est pourquoi le choix de milieu transmetteur
pour confiner ’échantillon est fondamental. C’est tout naturellement que 'hélium,
un gaz rare, s’est imposé a nous puisqu'il est incontestablement le milieu transmet-
teur le plus hydrostatique aux pressions auxquelles nous opérons |Zou et al., 1981,
vonBargen and Boehler, 1990, Boehler et al., 1990, Taylor et al., 1991, Takemura,
2001, Tateiwa and Haga, 2009, Klotz et al., 2009] méme aprés sa solidification a 12.1
GPa. En deuxiéme lieu, nous avons voulu étudier les effets de non-hydrostaticité sur
la transition, dans 'optique d’explorer les propriétés physiques de la transformation
a <> €. Nous avons donc choisi un deuxiéme milieu transmetteur traditionnel (pour
les expériences en DAC), un mélange 4 :1 de méthanol-éthanol, liquide aux con-
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FIGURE 8.4 — Dépendence de I'écart-type standard o (figures principales), variation
moyenne de I’évolution de la ligne R1 et de la moyenne R1-R2 pour un mélange
4 :1 methanol-ethanol (& gauche) et I'hélium (a droite). Modifié de Klotz et al.
2009].

ditions ambiantes [Jayaraman, 1983, Piermarini and Braun, 1973, vonBargen and
Boehler, 1990, Klotz et al., 2009|. Ce milieu transmetteur est quasi-hydrostatique
jusque 10 GPa [Klotz et al., 2009]. Au dela, il se solidifie et la contrainte différen-
tielle au sein de ’échantillon augmente rapidement. Dans la Fig. 8.4, nous présen-
tons la dépendance de I'écart-type standard R1-R2 (entre les pressions mesurées
sur différents rubis) en fonction de la pression hydrostatique pour chaque milieu
transmetteur oit R1 et R2 sont les pics de fluorescence du rubis. Cette figure met
en relief les gammes de quasi-hydrostaticité de chacun des milieux transmetteurs
choisis.

8.1.3 Protocole expérimental

En tout, nous avons effectué trois séries d’expériences dont les parameétres sont
précisés dans le Tab. 8.1. Pour chaque série d’expériences, nous avons effectué
trois cycles complets en pression autour de la transition « <> ¢ entre 5 et 25
GPa numérotés de C1 a C3. La durée et la fréquence des paliers de pression a été
adaptée en fonction du stade de la transformation. Pendant les transitions (cf Fig.
7.2, page 134), la fréquence de collecte était d'une image de diffraction (Fig. 8.5)
tous les 0,5 GPa avec un temps d’acquisition fixé & 10s sur la caméra CCD.

En dehors des gammes de pression de transition, la fréquence de collecte était
réduite a une diffraction tous les 1 a 2 GPa. Les plaques images pouvaient tout au
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TABLE 8.1 Paramétres des séries d’expériences.

MDAC Milieu transmetteur Epaisseur échantil- Diamants
lon
LTCO06 méthanol-éthanol 25pm 300pm
4:1
LTC09 hélium 25pm 250/300pm
LTCO06p hélium 5pm 250/300pm
Beamstop
{blogque le

faisceau direct)

Source
Rayonnement

synchrotron

A=0.3738 A /
E = 40-60 keV
Dispositif optique 1]

(focalise le faisceau):
-> lentilles,

-> fentes,

-> miroirs

Debye-Scherrer

Détecteur CCD [3]
acquisitation et temps

FIGURE 8.5 — Schéma de principe de diffraction des rayons X sous rayonnement
synchrotron. La photo montre une MDAC contenant un échantillon de feuille de
fer et chargée a I’hélium entre deux collectes d’images. 26 correspond au diamétre
du cone de Debye-Scherrer associé a chaque pic de diffraction de I’échantillon. n
est I’angle de diffraction sur le détecteur.

long de Iexpérience étre consultées avec le logiciel de diffraction Fit2d installé sur
les ordinateurs d'TD27. A titre d’exemple, une image de diffraction avec coexistence
des phases hc et cc est présentée dans la Fig. 8.6. Le fait que les anneaux de
diffraction ne soient pas continus est caractéristique d’une texture orientée.

Des exemples de pics de profils de diffraction moyens dans I’hélium sont présen-
tés en Fig. 8.7 pour la phase de chargement C3.1 du cycle C3.
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FIGURE 8.6 — Image de
diffraction collectée au cours
du cycle C3.1 dans He a
une pression de 15,4 GPa
a l’équilibre entre les deux
phases, cc et hc.

O w
o
— O
— O
2500 :
v Position des pics
de diffraction :
» &-Fe
20001 = a-Fe
= 1500 w
L =)
= —
=
z Y
= 1000 b w B w SR
e~ - m
b= N 9 o = B
=t SR = o~
500 P=18.4 GPa, 87%¢e-Fe
A
|4
0 z P=11.6 GPa, 0%e-Fe ; .
10 12 16 18 20

14
20 angle (°)

FIGURE 8.7 Evolution de la position des pics de diffraction lors de la transition
a — . Ces données correspondent aux diffractions obtenues pour la premiére
MDAC chargée a I'hélium, LTCO09, lors de la montée du troisiéme cycle de pression,
C3.1. La troisiéme ligne noire en partant du haut correspond au diffractogramme
moyenné sur 7 de 'image de diffraction de la Fig. 8.6. Les pics de diffraction sont
référencés en fonction de la phase cristalline et des indices de Miller des plans
cristallographiques correspondants. Pour la phase hexagonale, la correspondance
entre la notation d’indices de Miller a trois chiffres, (hkl), et la notation de Bravais-
Miller & quatre chiffres (hkil) est la suivante : i=(h+k). On a donc (100) || (1010),
(002) || (0002), (101) || (1011), (102) || (1012) et (103) || (1013).

3

A Tévidence, travailler uniquement sur les diffractogrammes 1D moyens im-
poserait une perte importante d’information angulaire ne permettant pas une
analyse de texture. dans notre cas ou les textures sont orientées. Pour ce faire,
nous avonc travaillé directement sur les images de diffraction 2D avec le logiciel
MAUD [Lutterotti et al., 1999, Lutterotti and Bortolotti, 2003, Wenk et al., 2004,
Ischia et al., 2005, Lonardelli et al., 2005, Lutterotti et al., 2007|.
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8.1.4 Traitement des données

8.1.4.1 Principe

Nous avons donc traité nos données avec MAUD afin d’extraire un certain
nombre d’informations utiles pour la suite de notre étude texturale :
Evolution des proportions de phase,
Parameétres de maille,
Tailles de grains,
(last but not least) Textures.

Le logiciel fait appel a la méthode Rietveld qui consiste a affiner directement les
paramétres microstructuraux des phases cristallines sans passer par l'intégration
des pics de diffraction du diffractogramme moyen.

Des rappels sur 1) les conventions d’angles d’Euler, et 2) la construction
des figures de pole sont fournis en Annexe.

Pour en savoir plus : Un powerpoint explicatif de la méthode Rietveld
est disponible sur le site http://www.ccpl4.ac.uk/ccp/web-mirrors/
lutterotti/~luttero/laboratoriomateriali/Rietveld.pdf et vous
trouverez un tutoriel complet du logiciel MAUD sur http://merkel.
zoneo.net/RDX/index.php?n=Maud.RadialDiffraction.

8.1.4.2 Exemple d’affinement

On affine sur MAUD P'image de diffraction correspondant a une mesure effec-
tuée a une pression rubis de 15,4 GPa au cours de C3.1 dans LTC09 (He) (cf Figs.
8.6 et 8.7). On commence par affiner tour a tour dans ¢ et « U'intensité incidente,
les proportions de phase, les paramétres de mailles, les tailles de grains et les
microcontraintes. Lorsque ¢’est fait, on peut affiner la texture a partir du modéle
E-WIMW intrinseque & MAUD. A nouveau, on affine pas a pas le diffractogramme
2D simulé jusqu’a ce qu’il soit fidéle aux résultats expérimentaux (Fig. 8.8).

azimut (°)
Afﬁnementhietveld
(=
fer]
o

8.0 100 120 14.0 16.0 X 20.0 & ; 12.0 14.0 16.0 18.0 20.0

20 angle (°) 20 angle (°)

FIGURE 8.8 Diffractogramme 2D expérimental et simulé en fonction de 'azimut
n (angle au détecteur) avant et aprés affinement par la méthode Rietveld avec le
logiciel MAUD.
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Dés que le résultat de I'affinement est fidéle aux données expérimentales, on
peut récupérer, les proportions de phase, les valeurs des paramétres de maille et
des tailles de grains. On enregistre enfin les ODFs (fonctions de distributions des
orientations cristallines) de fer € et/ou o qui décrivent la texture au sein de I’échan-
tillon. Pour exemple, les figures de pole des plans cristallographiques principaux
du fer o sont montrées en Fig. 8.9. Le repére principal de ’échantillon est précisé.
Par convention, les figures de pole sont présentées en projection stéréographique
par rapport a la direction de compression. [.’axe de compression est donc au centre
des figures de pole.

Repére de I'échantillon :

ND = direction normale
{axe de compression)

11 Q=

TD = direction transversale

TD

FI1GURE 8.9 Figures de pole extraites de MAUD pour le fer o pour un point de
mesure & P=15,4 GPa pendant la montée C3.1 dans LTC09.

q.
D‘

8.2 Reésultats

8.2.1 Hysteresis de transformation

La Fig. 8.10 présente I’évolution de la proportion de phase de hc-Fe au cours des
expériences pour LTC09 (a) et LTCO06 (b) (Tab. 8.1). Pour un échantillon plongé
dans ’hélium, I’hystérésis de transformation est large, bien marquée et en accord
avec la littérature [Taylor et al., 1991] (cf Fig. 7.2, page 134). De plus, on remarque
que les cycles d’hystérésis sont stables au cours des transitions successives avec des
courbes de proportion de phase qui sont plus ou moins confondues. L.’hystérésis est
centrée autour d’une pression d’équilibre des phases d’environ 12,5 GPa, ce qui est
proche des 13 GPa généralement acceptés [Zou et al., 1981, vonBargen and Boehler,
1990|. Les gammes de pression de transition sont également proches des valeurs
publiées : entre 12 et 17 GPa dans le sens direct o — ¢ et entre 10 et 5 GPa pour
la transformation inverse, ¢ — «. Notons que la gamme de pression de transition
pour la transition o — £ est assez étendue et semblable en amplitude a celle de
la transition inverse. Ces pressions de transitions sont moins étendues que celles
présentées par Rueff et al. [1999] avec N, : dans le sens direct, la transformation se
déroulait de 10 & 16GPa, celle-ci commencait donc pour des pressions plus faibles.

Pour une transformation dans un mélange méthanol-éthanol, la gamme de pres-
sion de transition varie légérement d’un cycle a I'autre, surtout dans le sens direct.
La phase cc se transforme dans la phase hexagonale entre 10 et 20 GPa. Par rap-
port aux résultats de Rueff et al. [1999], on accuse un retard de 4 GPa environ, ce
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FIGURE 8.10 — Hystérésis expérimentale de transformation. La proportion de
cristaux de fer € (%) est exprimée en fonction de la pression (GPa) pour LTC09
(a) et LTCO6 (b). Les trois cycles de pression consécutifs sont représentés, de C1
a C3. Les phases de montée en pression sont indiquées par des marqueurs vides,
les phases de descente sont en gris.

qui place bien le diazote avant le mélange méthanol-éthanol en termes de qualité
de quasi-hydrostaticité. Au retour, le fer ¢ se transforme en fer « entre 10 et 3 GPa
environ. Ces gammes de pression dessinent globalement une hystérésis plus large
que pour I’hélium. La pression d’équilibre est abaissée a ~11 GPa et se rapproche
des valeurs avancées par Giles et al. [1971].

8.2.2 Parameétres microstructuraux
8.2.2.1 Volumes de maille

L’affinement Rietveld des paramétres microstructuraux a été effectué pour I'in-
tégralité des données de diffraction sur I'ensemble des trois cycles de pression. Les
paramétres de maille (a pour le fer «, a et ¢ pour €) dépendent de la position des
pics. Il s’agit donc d’éléments robustes dont I’évolution peut étre étudiée a la fois
d’un point de vue qualitatif et quantitatif. Néanmoins, afin de limiter les erreurs
(déja faibles) d’affinement sur les valeurs des paramétres de maille obtenus, on
choisit de calculer les volumes de maille par atome de la maille élémentaire (en
A3/atome) pour chaque phase en présence.

3

Vmaille(a) Jatome = @

V3ate
4

Vmaille(e) /atome =

Les résultats des affinements pour LTCO09 (a g.) et LTCO06 (a d.) sont présentés sur
la Fig. 8.11. Les gammes de pression de transition sont les suivantes : de 15 a 20
GPa pour la transformation o — ¢, de 10 a 5 GPa pour ¢ — a. On observe une
évolution réguliére dans I’hélium, a la fois pour le fer a et €, qui n’est pas retrouvée
dans le méthanol-éthanol. Les points expérimentaux des deux phases dans ’hélium
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FIGURE 8.11 — Evolution des volumes de maille par atome de la maille élémen-
taire pour les phases « et € au cours du cyclage en pression pour pour LTCO09
(a g.) et LTCO6 (a d.). Les phases de montée en pression sont indiquées par des
marqueurs vides, les phases de décompression sont en gris. Les lignes noire et
rouge en pointillés correspondent aux équations d’état de Dewaele et al. [2008|
respectivement pour les phases € et a & pression ambiante et T = 298K.

sont superposés avec I'équation d’état (EOS) de Dewaele et al. [2008] en conditions
(quasi-)hydrostatiques, dans I’hélium également. Les volumes de maille sont stables
au cours des transitions successives, dénotant une bonne reproductibilité de nos
résultats avec le cyclage. On note une chute brutale du volume de maille entre les
deux phases de fer dans I’hélium caractéristique d’un plus fort taux de compaction
de la maille he par rapport a la maille cubique centrée, de I'ordre de 6%.

Pour le méthanol-éthanol en revanche, seuls les points de données du fer o
coincident parfaitement avec 'EOS Dewaele et al. [2008]. On remarque en effet
que les points de mesure pour la phase ¢ divergent fortement du tracé de 'EOS
publiée. C’est en particulier vrai pour les pressions les plus basses pour lesquelles les
proportions de cristaux de structure hc sont les plus faibles. On constate également
que I'évolution des volumes de maille n’est pas stable au cours des cycles. Si pour
la montée en pression du premier cycle, les points de mesure se rapprochaient de
plus en plus de 'EOS jusqu’a la suivre, on remarque que plus on avance dans le
cyclage, plus nos points divergent de 'EOS en dérivant vers le haut. Contrairement
a I'hélium, on n’observe de réel saut de volume que pour la transition directe. Dans
le sens inverse en revanche, tout se passe comme si la transformation se faisait
plus graduellement. Au cours de I'expérience, nous avons remarqué l'existence de
grains métastables de fer € persistant bien en dehors de la gamme de pression de
transition. Au fur et & mesure des cycles, la pression de disparition de ces grains
était plus basse. Pour le troisiéme cycle, il restait encore des grains de fer ¢ a 4
GPa. Il est probable que ce soit ces grains qui induisent la disparition apparente
du saut de volume dans le méthanol-éthanol.
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8.2.2.2 Tailles de grains

La taille des cristallites dépend principalement de la largeur a mi-hauteur des
pics de diffraction. Sans calibration propre préalable, que nous n’avons pas ef-
fectuée, il s’agit plus d’'un paramétre mathématique que d’une véritable estima-
tion des tailles de grains. Cela ne permet pas d’interprétation quantitative de ces
paramétres. On peut tout de méme représenter leur évolution en fonction de la
pression afin de pouvoir définir une tendance. Les résultats des tailles des cristal-
lites pour LTC09 (colonne de gauche) et LTCO06 (colonne de droite) sont présentés
en Fig. 8.12. Dans les deux cas, on observe des tailles de grains variant entre 50
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FIGURE 8.12 — Evolution de la taille des cristallites de fer « et € pour les trois cycles
pour LTC09 (a gauche) et LTCO06 (a droite). Les phases de montée en pression sont
indiquées par des marqueurs vides, les phases de décompression sont en gris.

et 450A. On remarque que les tailles de cristallites de fer e sont généralement plus
petites que pour la phase a. De maniére générale, on observe que les tendances
sont sensiblement les mémes pour les deux phases cristallines pour un méme milieu
transmetteur bien que ce soit plus apparent pour le fer a. Il existe des différences
nettes de tendance entre I'hélium et le méthanol-éthanol. Pour LTC09, on voit
une superposition approximative des courbes de tailles de grains selon une ten-
dance qui est reminiscente de I'hystérésis de transformation (Fig. 8.10). Dans le
méthanol-éthanol, les tailles de grains diminuent cycle aprés cycle et ’évolution
n’est pas stable, contrairement a ce qui était observé pour 'hystérésis.
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110 (obs) 110 (filtrée)

FIiGURE 8.13 Comparaison des
N figures de pole expérimentale (a
" \gauche) et filtrée (a droite) pour les
plans cristallographiques 110 de I'ex-
¥ emple de la Fig. 8.9. L’échelle de
couleur est la méme.

8.2.3 Textures observées

Les textures obtenues sont complexes et trés orientées. Afin de simplifier nos
résultats, on filtre les textures expérimentales pour mettre en relief les orienta-
tions prépondérantes a 1'aide d’un filtre gaussien de largeur (Fig. ??). Les ODFs
qu’on récupére a la sortie de MAUD contiennent un nombre d’orientations cristal-
lographiques discrétes trés grand et donc trés détaillé. Nous réduisons ce nombre
d’orientations a 3000. Cela permet de filtrer les orientations préférentielles prin-
cipales en lissant les orientations secondaires pour faciliter la comparaison entre
les textures simulées et les textures mesurées. Les résultats des affinements des
textures observées (i.e. expérimentales ou mesurées) pour les phases pures sont
présentés en Fig. 10.8.

Intensité
a. (m.rd.)

e-Fe (hc) /’ c3/, :6
OC @C °Q :

2
a-Fe (cc) C1-2 €32 0
b. (4:1 méth.-éth)) froriy

&-Fe (hc) C?, E C2/1, . - CB/, ‘ .

B B
A \ \ / }
Cc2. C3.2
<a> <c>

110 100 1010 0001

Rappel conventions des figures de péle : a-Fe @ @ &-Fe @ @

u,
!

a-Fe (cc) Cl.2

FiGURE 8.14  Figures de poles observées pour le fer o et € au cours des dif-
féerentes étapes de l'expérience. C1, C2 et C3 : cycles C1, C2 et C3. (.1) figures
aprés compression, (.2) figures aprés décompression. En haut, expérience dans

I'hélium (LTCO09) (a). En bas, expérience dans le méthanol-éthanol (LTC06) (b).
Les intensités sont exprimées en m.r.d (multiples of a random distribution).

La texture initiale de la feuille de fer (début de C1.1) est une texture industrielle
typique de laminage |Wenk and Houtte, 2004|. Elle est la méme bien que légére-
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ment tournée pour les deux milieux transmetteurs. C’est logique puisque les deux
échantillons proviennent de la méme feuille de fer. Les textures de transformation
de fer cubique centré (cc) sont issues des diffractions de début de chaque cycle
(avant les chargements CX.1). Les textures de fer hexagonal (cc) correspondent a
un maximum de pression a la fin d’une étape de chargement (notée CX.2) avant
d’entamer la descente en pression. Pour la texture de fer v & la fin du troisiéme
cycle, il restait encore quelques grains persistants de € mais il n’était pas possible
de descendre en deca de 4 GPa puisqu’on risquait d’ouvrir la cellule.

Quel que soit le milieu transmetteur de pression et le cycle, on observe des
textures dans le fer e trés fortes et trés orientées. Les textures observées dans le
fer o sont plus faibles, y compris la texture initiale de laminage (intensité entre 0
et 2 m.r.d. pour le fer « contre 0 & 6 m.r.d. avec ¢).

On observe que la transition directe & — € produit une (He) ou deux (méthanol-
éthanol) famille(s) de grains majoritaire(s). Quel que soit le milieu transmetteur
de pression, on remarque le regroupement des réflexions des axes ¢ a 90° de la di-
rection de compression. Dans le méthanol-éthanol, les deux familles de grains sont
orthogonales, ce qui peut étre un effet de géométrie dans la cellule. Les intensités
des réflexions sont les mémes, ce qui indique qu’elles contiennent environ la méme
proportion de grains de fer € a 'exception du cycle 1 ot la famille de grains dans la
direction transversale de I’échantillon est dominante. Les axes a montrent quant &
eux des orientations plus diffuses en raison de la symétrie hexagonale, néanmoins
on retrouve bien les réflexions perpendiculaires & celles des axes c¢. Dans I’hélium,
on constate que la texture s’intensifie au cours du temps. Cela s’accompagne de
la disparition des orientations secondaires diffuses des axes ¢ centrés autour de la
direction de compression. Dans le méthanol-éthanol en revanche, I'intensité des
textures apparait sensiblement identique pour tous les cycles a partir du cycle 2.

La transition inverse ¢ — « ne produit pas le méme type de texture en fonc-
tion du milieu transmetteur. Dans le méthanol-éthanol, la texture est relativement
simple avec une orientation préférentielle apparente des grains de fer « avec les
plans latéraux perpendiculaires a la direction de compression. On remarque une
symétrie hexagonale dans la disposition des réflexions des plans 110, héritées de la
texture trés orientés des grains parents de fer . Dans I’hélium, les figures de pole
observées sont plus complexes et les orientations décrites pour les plans cristallo-
graphiques ne correspondent pas a celles mesurées dans le méthanol-éthanol. Elles
ne présentent aucune symétrie hexagonale héritée de la phase mére. Les textures
du fer o semblent stables au cours des cycles, notamment dans le cas du méthanol-
éthanol. Il existe cependant des différences en terme d’intensité, notamment pour
la texture observée dans le fer o au début du cycle 2. Dans I’hélium cependant, le
déplacement des maximas d’intensité dans les textures observées entre la texture
de fer o & la fin du cycle 1 et la texture de fin du cycle 2 montre que les textures
ne sont pas stabilisées avant au moins le troisiéme cycle en pression. En résumé,
on note que pour chaque milieu transmetteur il y a une stabilisation des textures
de transformation du fer « a partir de la fin du cycle C2.2.
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8.3 Effet de la transformation sur la texture du
fer polycristallin

Afin de simuler les textures, nous avons appliqué le mécanisme de Burgers
[1934]. On utilise comme point de départ de chaque simulation 'ODF expéri-
mentale d’une phase pure mesurée expérimentalement a laquelle on applique les
relations d’orientation de Burgers [1934] pour simuler I'effet de la transition de
phase sur les orientations dans le polycristal.

8.3.1 Etude de cas : effet de la transition de phase sur les
orientations dans un polycristal trés orienté

On prend le cas parfait de deux échantillons polycristallins, un de fer « (en
haut), l'autre £ (en bas) (Fig. 8.15) d’orientation arbitraire forte. Un grain est mon-
tré pour chaque échantillon. Dans le cas idéal de 'exemple, on suppose que tous
les autres grains sont parfaitement alignés avec ceux-ci. Les directions transver-

\LND/ ™
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FicURE 8.15 — Etude de cas : définition d’une orientation préférentielle unique
arbitraire pour un polycristal de fer « (a) et € (b). Les figures de pole de ces
phases sont reportées a droite. (RD,TD,ND).

sales (TD) du repére principal de I’échantillon sont rappelées en haut. La direction
normale correspondant & la direction de compression est perpendiculaire au plan
de la feuille. A droite, je présente les figures de pdole parfaites des plans cristal-
lographiques principaux pour ces échantillons fictifs. Les orientations sont nettes
et caractéristiques d’un alignement des poles latéraux du fer « et basaux du fer
¢ perpendiculairement & I'axe de compression. Les symétries cubiques et hexago-
nales apparaissent clairement. J’effectue maintenant une transformation de phase
sur ces deux échantillons. Sur I’échantillon cubique, je procéde a la simulation de
la transformation dans le sens direct o — ¢ a 'aide de notre modéle de transition.
Celui-ci est purement mécanique et ne prend en compte que les relations d’ori-
entation entre les deux phases. Pour ’échantillon hexagonal idéal, je simule cette
fois-ci la transformation dans le sens inverse € — a.
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Les relations géométriques relatives au mécanisme de Burgers (Tab. 7.2) vont
définir 12 variants possibles dans le sens direct, 6 dans le sens inverse. J'impose
comme condition initiale I’hypothése selon laquelle seul un variant est activé par
simulation. Aprés avoir choisi le variant, je simule les figures de pole de la phase
fille qu'on obtiendrait si tous les grains de la phase mére produisaient ce seul
variant. Je réitére cette étape pour chacun des variants. J’obtiens donc 12 textures
simulées dans le sens direct et 6 dans le sens inverse. La Fig. 8.16 présente les
figures de poles produites pour chacun des variants & partir des deux échantillons
d’orientation arbitraire présentés en (Fig. 8.15).
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FIGURE 8.16 Simulation de transformation selon chaque variant & partir d’une
texture simple de la phase parente. En haut a gauche, texture initiale de fer e.
En bas & gauche, figures de poles unitaires des 6 variants de fer o produits par la
transition € — «a. En haut a droite, texture initiale orientée de fer . Dessous : les
12 variants et les figures de pole de fer € associées. Les notations des variants sont
celles de Tab. 7.2.
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Dans les deux sens de transformation, il apparait que chaque variant présente
une signature caractéristique en terme d’orientations cristallines. Comme on est
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dans un cas idéal avec des textures trés orientées, on peut séparer les variants
en fonction de la texture finale. Les variants présentant des directions cristallo-
graphiques différentes (notés VX et VY) montrent des réflexions d’orientations
différentes. Dans ce cas idéal, on observe également un léger décalage entre les
réflexions des figures de poles des variants proches avec la méme direction cristal-
lographique (VX.1 et VX.2). Ce petit déplacement correspond au shuffle et corre-
spond a une rotation de +5, 3°.

Dans la réalité, il est rare de ne sélectionner qu’'un seul variant. Les figures
de pole finales aprés transition sont alors la somme des orientations cristallines
produites par tous les variants activés au cours de la transformation. Si on reprend
I’échantillon de fer o avec une texture simple de 'exemple et qu’on considére
tous les variants équiprobables (i.e. on ne fait aucune sélection de variants), les
figures de pole finales de la phase hexagonale sont alors la somme de ’ensemble
des 12 orientations possibles (Fig. 8.17a.). Il arrive cependant assez couramment
que certains variants soient sélectionnés aux dépens d’autres ( b.), sous l'effet d’une
contrainte par exemple. Dans ce cas, les figures de poles de la phase e sont des
composites des orientations des seuls variants activés.

£-Fe
-Fe
a <a> <C>
110 100 1100 0001
a—>¢€ Pas de sélection de variants :
a. tous les variants sont activés avec la
Transition méme probabilité

: Ala it B Sélection de variants :
Figure de pdle initiale m // 1\\
(1 seule orientation de a-Fe) b. Q|2 V1.1 et V1.2, V4.1 et V4.2 sont

\ 7% préférablement orientés par rapport a
\\\\/J/ l'orientation des cristaux de fer a de départ

FiGUrRE 8.17  Signature en texture d’une sélection de variant. Les figures de
poles finales de la nouvelle phase, ici e, présentent une texture de transformation
qui dépend des variants activés. (a) pas de sélection de variant, (b) sélection de 4
variants parmi les 12 possibles.

Dans les deux cas avec ou sans sélection de variant (a. et b.), le mécanisme
de Burgers [1934] est toujours vérifié, bien que les textures finales soient trés dif-
férentes. De maniére générale, si le mécanisme de transition supposé est le bon,
on peut simuler les textures expérimentales issues de la transition en modulant en
entrée les conditions de sélection de variant si nécessaire.

8.3.2 Simulation sans sélection de variant

Dans un premier temps, on suppose que tous les variants du mécanisme de
Burgers sont équiprobables dans les deux sens de la transition « <+ ¢. Les résul-
tats des simulations sont présentés en Fig. 8.18. Les textures simulées de fer « et

157



ETUDE EXPERIMENTALE DE LA TRANSITION a-¢ DU FER

158

Intensité

a. (m.r.d.)
hcp-Fe C}).. c2.1 .. c31/> .
OQ @ S

bcc-Fe

b. (4:1 méth.-éth.) |?rtT?rr1f;t)e

I6
hcp-Fe
i
Y YE
A -4
bcc-Fe ’/\ b
oy
@y "o

<a> <c>
110 100 1100 0001

Rappel conventions des figures de péle : bec-Fe @@ hep-Fe @ @

FIGURE 8.18 — Simulation sans sélection de variant de la transition « <+ ¢ dans
I'hélium (a) et dans le méthanol-éthanol (b) sur ’ensemble des trois cycles de pres-
sion par le mécanisme de Burgers [1934]. Les textures expérimentales filtrées sont
reportées sur les lignes marquées "Exp’ et les textures simulées correspondantes sur
les lignes ’Sim’. Les notations des cycles sont les mémes que pour la Fig. 10.8. Les
intensités des pics sont exprimées en m.r.d (multiples of a random distribution).

€ sont présentées respectivement en dessous et au dessus des lignes de textures ex-
périmentales correspondantes extraites de la Fig. 10.8. Le bilan de la simulation de
la transition « <> £ est mitigé. Dans le sens direct o — ¢, les textures simulées de
fer e sont faibles (de 0 & 2 m.r.d.) quel que soit le milieu transmetteur de pression,
ce qui n’est pas en accord avec les textures expérimentales fortes (jusqu’a 10 m.r.d.
localement). Les fortes orientations préférentielles des textures expérimentales ne
sont pas du tout reproduites. Il n’y a aucune amélioration avec le cyclage, il semble
méme que cela rende encore plus aléatoires les textures dans I'hélium et dans une
moindre mesure dans le méthanol-éthanol.

Dans le sens inverse, les résultats de simulation sont plus satisfaisants bien que
cela varie en fonction du milieu. Tout d’abord, on constate que I’écart entre les
intensités expérimentales est plus réduit, la diminution n’est que de ~0.5 m.r.d.
Dans I’hélium, on observe que les orientations cristallines dans les figures de pole
simulées du fer a concordent assez bien avec les textures expérimentales filtrées,
malgré 'intensité moindre. On remarque que 'intensité de ces textures simulées
augmente avec le cyclage et se rapproche peu a peu de celles mesurées expéri-
mentalement. A la fin du cycle C3, les intensités des textures cc-Fe simulée et
expérimentale sont pratiquement identiques. La simulation est dés lors assez bien
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représentative des textures expérimentales. Dans le méthanol-éthanol en revanche,
le manque d’intensité des textures simulées n’est pas la seule différence puisque les
orientations simulées sont elles-aussi incompatibles avec les résultats expérimen-
taux. Si les textures expérimentales montrent un regroupement des plans (001),.
perpendiculairement a la direction de compression, les orientations simulées sont
plutot aléatoires. Cela ne s’améliore pas vraiment non plus avec le cyclage, avec
une petite incertitude pour le cycle 3 ot les orientations simulées semblent corre-
spondre légérement plus a celles mésurées expérimentalement.

8.3.3 Simulation avec sélection de variant

Point méthode : simulation avec sélection de variant

On procéde en deux étapes. On commence par appliquer les critéres de
sélection de variant sur toutes les orientations cristallines de la phase mére.
Lorsqu’un grain parent ne présente aucune solution de variant vérifiant les
critéres géométriques fixés, il est mis de coté. Les autres cristallites qui pos-
sédent un ou plusieurs variant(s) favorisé(s) transitionnent directement vers
la phase finale en générant un exemplaire de chaque variant sélectionné. Les
orientations cristallines correspondantes sont enregistrées. Lorsque tous les
grains parents favorables ont été traités, on procéde a une simulation de
la transition sans sélection de variant sur les grains rejetés restants. Les
nouvelles orientations sont ajoutées aux orientations préalablement déter-
minées, créant ainsi une ODF discréte pour la nouvelle phase. On calcule
pour finir la texture simulée de la phase cristalline fille & partir de cette
ODF.

8.3.3.1 Critéres de sélection
Une forte sélection de variant pour la transformation directe o — ¢

Si les résultats sans sélection de variant pour la transition € — « dans I’hélium
sont dans I’ensemble cohérents avec les observations, pour la transformation in-
verse dans I’hélium et pour I'ensemble des simulations dans le méth-éth, il existe
un écart important entre les textures simulées et mesurées. Selon toute logique et
dans le cas d’une transition de phase comme celle-ci qui présente un grand nombre
de variants possibles, s’il n’y a aucune sélection de variant qui s’opére au cours
du cyclage, I'intensité des textures diminue progressivement jusqu’a devenir aléa-
toire. A I'évidence, ce n’est pas le cas ici. Pour le fer hexagonal, les textures de
transformation sont trop intenses pour qu’il n’y ait eu aucune sélection de variant
a lorigine [Stanford and Bate, 2004].

Dans 'exemple simplifié de la Fig. 8.17, on montre qu’il est tout-a-fait possible
de générer des textures avec une orientation préférentielle qui corresponde aux
observations si on sélectionne systématiquement les variants qui présentent un
axe c inclu dans le plan de I’échantillon, soit perpendiculaire & la direction de
compression (Fig. 8.19). Pour une quelconque orientation cristallographique d’un
grain de la phase mére, on calcule donc les angles d’Euler (¢1,9,¢2) des variants
qui lui correspondent. On applique un filtre ® € [0; ®¢], o ¢y = 10° dans I'hélium
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FiGURE 8.19 — Critére de sélection de variant pour la transition o — &. Les
variants de fer ¢ sélectionnés sont ceux qui présentent un axe c¢ dans le plan de
I’échantillon, soit perpendiculaire a la direction de compression. Une marge d’erreur
est appliquée sous forme de fenétre angulaire sur les angles d’Euler des variants.
Trois exemples de variants sont indiqués & droite, dont un qui est interdit par les
critéres de sélection et est donc barré.

et &g = 5° dans le méthanol-éthanol. Les variants qui vérifients ces conditions sont
sélectionnées au détriment de ceux qui sont a 'extérieur de la fourchette et sont
systématiquement ignorés.

On remarque que les conditions sont plus strictes pour le méthanol-éthanol
et que le nombre de variants favorisés est encore plus faible que dans I’hélium.
On note également que, bien que ce critére angulaire ne définisse qu'une petite
fenétre de variants sélectionnables, en moyenne les grains rejetés (i.e. grains ne
présentant aucun variant d’orientation favorable) ne représentent que seulement
13% du total des grains de fer o avant transformation. Ces critéres angulaires
ont été déterminés empiriquement avec un grand nombre de simulations. Trop
stricts, les textures simulées auraient été beaucoup trop intenses par rapport aux
observations. Trop large, elles auraient été trop faibles. Il s’agit ici des meilleurs
compromis. On applique maintenant ces critéres de sélection de variant a toutes
les orientations discrétes des ODFs mesurées de fer a pour la transition o — ¢ a
la fois dans I’hélium et dans le méthanol-éthanol.

Une faible sélection de variant pour la transformation directe ¢ — «

On constate que les textures de fer o simulées sont différentes en fonction du
milieu transmetteur alors que les textures de laminage de 1’échantillon de départ
étaient logiquement similaires. Il y a donc probablement un phénoméne de sélec-
tion de variant qui intervient. On note une organisation plus fine des réflexions
mesurées de plans cristallographiques [001]a perpendiculairement et le long de la
direction de compression dans le méthanol-éthanol que dans I’hélium ot elles sem-
blent moins ordonnées. Il est donc probable que s’il y a sélection de variant, celle-ci
se déroule dans le méthanol-éthanol et qu’elle soit a 'origine de cette organisation
des réflexions. On décrit donc une sélection de variant pour le méthanol-éthanol
uniquement qui favorise la croissance des variants de fer a ne présentant pas d’axe
a & ~45° de la direction de compression (Fig. 8.20).

Le critére angulaire exact de sélection est (¢l ¢ [42.5;47.5],0 ¢ [42.5;47.5],¢2 ¢
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F1GURE 8.20 — Critére de sélection de variant pour la transition € — «. Les variants
de fer « sélectionnés sont ceux qui ne présentent pas d’axe a a ~45° de la direction
de compression. Une marge d’erreur est appliquée sous forme de fenétre angulaire
sur les angles d’FEuler des variants. Trois exemples de variants sont indiqués a
droite, dont un qui est interdit par les critéres de sélection et est donc barré.

[42.5;47.5]). Il a été déterminé empiriquement en fonction de la qualité de la repro-
duction des textures mesurées par la simulation. Il représente un trés large éventail
d’orientations favorisées. Aucun grain de fer € n’est rejeté car il existe toujours au
moins un variant compatible pour chaque orientation meére de grain hexagonal.

8.3.3.2 Simulation avec sélection de variant systématique (cas b)

La Fig. 8.22 montre les résultats des simulations de transition de phase dans
I’hélium. Pour le méthanol-éthanol, le compte-rendu des simulations se trouve en
Fig. 8.23. Pour la tranformation ¢ — «, le cas (a) est un rappel des textures
simulées obtenues sans sélection de variants. Le cas (b) présente les résultats des
sélections strictes de variants selon les critéres qui ont été définis précédemment.
Pour la transition inverse ¢ — « dans le méthanol-éthanol uniquement ou les
simulations sans sélection (rappelées en a) n’étaient pas cohérentes avec les ob-
servations, nous présentons les résultats d’une seconde simulation avec sélection
de variant systématique (cas b). Aprés plusieurs simulations de transition ¢ — «
avec sélection dans I’hélium, il s’est en effet avéré que le meilleur compromis (i.e.
orientations et intensité) correspondait toujours a n’appliquer aucune sélection de
variant.

On constate que les critéres de sélection stricts appliqués pour la transition
directe @ — ¢ permettent de reproduire les textures mesurées beaucoup plus
fidélement que sans sélection de variant. Quel que soit le milieu transmetteur, on
retrouve bien, dans I’ensemble, les caractéristiques des orientations expérimentales.
Cependant, on note que les textures simulées dans 1’hélium sont trop intenses par
rapport aux valeurs mesurées. Pour le méthanol-éthanol en revanche, les intensités
concordent plus ou moins avec les observations expérimentales.

On constate que l'existence des familles de grains principales, une dans le
méthanol-éthanol ou deux dans I’hélium est principalement une conséquence de
Iorientation du matériau d’origine. En effet, la simple application du mécanisme
de Burgers avec sélection de variant permet de recréer ces familles de grains ma-
joritaires.
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Néanmoins, on remarque qu’il existe une orientation secondaire orthogonale a
la premiére qui n’est pas visible sur les textures expérimentales, en particulier pour
la texture du fer € simulée a la fin de la montée en pression du premier cycle. Cette
deuxiéme famille de grains, prédite dans ’hélium mais qui n’existe pas, apparait
a la fois dans les textures simulées et mesurées dans le méthanol-éthanol. 11 y
a donc également un effet 1ié a la géométrie de la cellule que notre modéle ne
prend pas en compte et qui génére ces réflexions supplémentaires. On peut peut-
étre également relier I'existence d’une couronne de réflexions simulées sur 360°
de (0002)e a 90° de la direction de compression et qui est absente des textures
expérimentales a cet effet de géométrie. On remarque que l'intensité cumulée de
ces rélections correspond a celle des réflexions des plans basaux perpendiculaires
a la direction de compression. Ces réflexions centrales n’apparaissent pas dans les
simulations.

Les résultats des simulations avec sélection de variant systématique pour la
tranformation inverse € — « ne sont présentés que pour le méthanol-éthanol. On
remarque que les textures simulées sont globalement proches des textures observées
mais que l'accord n’est pas parfait. Si on retrouve plus ou moins la réflexion centrée
a 0° et les quatre réflexions symétriques a 90° de la direction de compression des
plans latéraux des cristaux cubiques, les intensités et les orientations ne concordent
pas tout-a-fait. Cependant, ces simulations sont déja nettement plus convaincantes
que celles effectuées sans sélection de variant.

8.3.3.3 Simulation avec sélection de variant modérée par un aléa statis-
tique (cas c)

Définition de I'aléa statistique

Si les résultats des simulations précédentes sont globalement satisfaisants dans le
sens de la transformation inverse, ils ne le sont pas dans le sens direct. Nous avons
constaté de trop fortes intensités simulées exprimées pour les deux milieux trans-
metteurs. Pour le méthanol-éthanol, cela peut s’expliquer par D'existence d’une
grande quantité de réflexions des plans basaux de fer ¢ perpendiculairement a la
direction de compression que les simulations ne reproduisent pas. Cependant pour
I’hélium, il n’y a pas d’explication convaincante hormis celle qui implique que la
sélection de variant appliquée est trop systématique. Nous avons donc décidé d’ap-
pliquer un biais statistique sur le critére de sélection de variant de la transformation
a — e. Celui-ci permet de modérer de fait 'ampleur de la sélection en considérant
qu’il existe une certaine probabilité exprimée en % qu’il n’y ait aucune sélection
de variant pour un grain de la phase mére «, et ce quelle que soit son orientation
(Fig. 8.21).

Résultats des simulations
Les résultats de ces sélections statistiques non strictes sont reportés dans le cas

(¢) des Fig. 8.22 et Fig. 8.23. De maniére générale, on constate que les textures
de fer ¢ n’ont pas changé d’orientation mais que leur intensité a diminué. Les
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Exemple : aléa de 60% dans le sens a > ¢

60% des cas

/ Pas de sélection de variant
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40% restants

FIGURE 8.21 — Exemple d’application d’'un aléa statistique systématique de 60%
pour la tranformation directe v — £. Quelle que soit I'orientation de ses variants
de fer e, favorable ou non, chaque grain de fer o a une probabilité de seulement
40% de subir une sélection de variant et de 60% pour que tous ces variants soient
équiprobables (i.e. pas de sélection de variant).

valeurs d’aléa allant de 70% a 20% ont été affinées afin de trouver le meilleur ac-
cord entre les textures expérimentales et simulées dans I’hélium. On remarque que
I’aléa diminue réguliérement au cours des cycles et qu'il efface en grande partie
Iorientation préférentielle secondaire en couronne périphérique des réflexions de
plans basaux visible sur les textures simulées de fer . Pour I’hélium, on a donc
réussi & reproduire de maniére trés satisfaisante les textures expérimentales. Pour
le méthanol-éthanol, ¢’est en revanche toujours la simulation () qui reproduit le
plus fidélement les textures expérimentales du fer hexagonal. On note que l'aléa
ne se justifie pas puisque les textures produites présentent une intensité trop faible
comparée aux textures mesurées.

8.3.4 Bilan des simulations

De maniére générale, les simulations qui permettent de reproduire le plus fidéle-
ment les textures mesurées expérimentalement sont les suivantes :

Dans Uhélium

e a — ¢ : (cas ¢) simulation avec sélection de variant mais limitée statistique-
ment,

e ¢ — « : simulation sans sélection de variant.

Dans le méthanol-éthanol

e a — ¢ : (cas b) simulation avec sélection de variant forte et systématique,

e ¢ — «: (cas a) simulation avec sélection de variant faible mais systématique.

On remarque cependant qu’aucune de ces simulations ne permet de reproduire
les réflexions des plans basaux de fer € perpendiculaires & la direction de com-
pression ni a estomper complétement la couronne périphérique associée. De plus,
les résultats de simulation de la transformation inverse ne sont pas parfaitement
représentatives des textures mesurées.
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FIGURE 8.22 — Simulation avec sélection de variant de la transition o — ¢ et sans
sélection de variant de ¢ — « dans 'hélium par le mécanisme de Burgers [1934].
Les textures expérimentales filtrées sont reportées dans les deux colonnes centrales.
Les colonnes extérieures comportent les textures simulées associées. € — « : pas de
sélection de variant. o — &, trois simulations : (a) pas de sélection de variants, (b)
sélection systématique des variants présentant un axe ¢ perpendiculaire £10° a la
direction de compression, (¢) méme critére de sélection de variant que précédem-
ment mais avec un aléa statistique (en %). Les intensités des pics sont exprimées
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FiGURE 8.23 — Simulation avec sélection de variant de la transition o — ¢ et
sans sélection de variant de ¢ — « dans le méthanol-éthanol par le mécanisme de
Burgers [1934]. Les textures expérimentales filtrées sont reportées dans les deux
colonnes centrales. Les colonnes extérieures comportent les textures simulées as-
sociées. ¢ — « : (a) pas de sélection de variant, (b) sélection de variant légére
avec des conditions angulaires de sélection larges (axes a interdits entre 45 £ 2.5°
par rapport a la direction de compression). a — ¢, trois simulations : (a) pas de
sélection de variants, (b) sélection systématique des variants présentant un axe
¢ perpendiculaire a la direction de compression, (¢) méme critére de sélection de
variant que précédemment mais avec un aléa statistique (en %). Les intensités des
pics sont exprimées en m.r.d (multiples of random texture).

165



ETUDE EXPERIMENTALE DE LA TRANSITION a-¢ DU FER

166

8.4 Discussion

En procédant a cette série d’expériences, nous avions plusieurs objectifs, a
savoir :

e Vérifier le mécanisme de transition,

e Déterminer s’il était possible de simuler précisément la transition a-¢ dans
le fer,

e Identifier les effets de la transformation sur les textures,

e Transposer, dans la mesure du possible, nos observations dans le cas macro-
scopique de transitions de phase dans la graine terrestre pour en déduire les
effets sur ’anisotropie sismique.

8.4.1 Meécanisme de transition

Les seuls résultats de simulation sans sélection de variant ne permettent pas de
valider strictement le mécanisme de Burgers [1934]. En effet, nous n’avons retenu
qu’une seule simulation sans sélection de variant pour la transformation ¢ — «
dans I’hélium. Pourtant méme pour cette transition, bien que les textures simulées
semblent étre assez représentatives, elles ne concordent pas tout-a-fait avec les
textures mesurées. Pour la transformation directe dans I'hélium et ’ensemble des
transitions de phase dans le méthanol-éthanol, il a été nécessaire d’imposer un
critére de sélection de variant étant donné 1’écart manifeste entre les intensités des
textures mesurées et simulées sans sélection (cf Fig. 8.22 et Fig. 8.23). Nos résultats
avec simulation de variant valident le mécanisme de Burgers [1934] car il permet
de reproduire de maniére tout-a-fait satisfaisante les textures mesurées. On mon-
tre ainsi que, d’une part, la transformation a-¢ dans le fer est bien une transition
martensitique puisqu’on arrive a la simuler en appliquant des relations d’orienta-
tions entre les deux phases et, d’autre part, que ces relations correspondent & celles
du mécanisme de Burgers [1934]. On confirme donc ici les études précédentes de
Merkel et al. [2004], Jourdan et al. [1991], Gey and Humbert [2002], Miyagi et al.
[2008] sur le fer. Cependant, cela n’écarte pas pour autant les deux autres mécan-
ismes (I et IIb) puisque les différences en termes de texture polycristalline sont
minimes.

8.4.2 Quels effets agissent sur la transformation a-c et sur
les textures ?

8.4.2.1 L’effet de la contrainte non-hydrostatique

Impact sur I'évolution des paramétres microstructuraux par cyclage en pres-
sion

Hystérésis de transformation
En premiére approche, nos résultats confirment les observations précédentes selon

lesquelles la transformation martensitique o — ¢ dans le fer pur est marquée par
une hystérésis de transformation large en pression et dont I'étendue dépend de
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I'hydrostaticité du milieu transmetteur (Fig. 8.10) [vonBargen and Boehler, 1990,
Klotz et al., 2009]|. L’hystérésis dans le méthanol-éthanol est en effet plus large que
dans I'hélium du fait de sa moins bonne hydrostaticité [Zou et al., 1981, Huang
et al., 1987, Taylor et al., 1991]. Cela s’accompagne d’un abaissement de la pression
d’équilibre de 12.5 & 11 GPa associé encore une fois a la moins bonne hydrostaticité
du milieu [Zou et al., 1981, vonBargen and Boehler, 1990, Boehler, R., 1993, Tay-
lor et al., 1991|. On constate néanmoins qu'’il existe une différence notable entre
nos résultats et ceux de vonBargen and Boehler [1990]. Elle réside dans le fait que,
d’aprés nos observations, I’hystérésis est parfaitement symétrique. Quel que soit le
milieu transmetteur de pression, les domaines ou les deux phases cristallines coex-
istent sont de 'ordre de 5GPa. Cela semble donc étre plus ou moins indépendant
de la qualité des conditions de quasi-hydrostaticité du milieu.

Volumes de mailles et EOS

L’accord entre I’évolution des volumes de maille élémentaire et les équations d’état
de Dewaele et al. [2008] dépend principalement du milieu transmetteur de pression
utilisé et par conséquent de la contrainte non-hydrostatique. Pour le fer «, on con-
state que les volumes de mailles suivent bien 'EQOS publiées quel que soit le milieu
transmetteur. Pour la phase ¢ par contre, on a un bon accord dans I’hélium mais
pas dans le méthanol-éthanol. On remarque que nos points expérimentaux pour le
fer € semblent changer d’équation d’état au cours du cyclage. Le saut de volume
de maille entre les deux phases cristallines est également moins marqué que dans
I’hélium en particulier pour la transformation inverse € — « entre 5 et 10 GPa.
De maniére générale, on peut affirmer que les meilleures conditions hydrostatiques
dans I’hélium sont marquées par une meilleure stabilité, et donc reproductibilité,
des courbes de volume de mailles au cours du cyclage.

Tailles de grains

Si les valeurs effectives des tailles de grains sont difficilement interprétables, leur
évolution qualitative peut étre étudiée. On constate une nette différence de com-
portement en fonction du milieu transmetteur. La contrainte non-hydrostatique est
apparemment a l'origine d’une décroissance apparente de la taille des grains de fer
a dans le méthanol-éthanol au cours du cyclage, opposée a une pseudo-hystérésis
dans I’hélium. Dans la Fig. 8.24, on présente 1’évolution au cours du cyclage des
tailles de grains de fer « et € en phase pure, soit au début ou a la fin d'un cycle
en pression. On montre également I’évolution des tailles de grains de fer « et ¢
moyennées sur ’ensemble d’un cycle, en phase pure et lorsqu’on a coexistence des
deux phases pendant la transition.

On arrive & expliquer logiquement le comportement observé dans le méthanol-
éthanol par le fait que chaque transformation s’accompagne d’une diminution de
la taille des grains. Par exemple, si I’échantillon de départ avait été monocristallin,
la premiére transformation vers le fer hexagonal aurait été accompagnée d’une
réduction nette de la taille de grains liée a la formation d’un polycristal de fer e.
La transformation inverse aurait continué d’amplifier ce phénoméne en produisant
un polycristal de fer a. Ainsi, I’évolution dans le méthanol-éthanol de la taille de
grain tend & confirmer I’hypothése selon laquelle les transformations de phase sont
irréversibles en termes de microstructures et s’accompagnent d’une réduction de
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FIGURE 8.24 — Evolution des tailles des grains en phase pure et moyennées par
cycles. Les marqueurs carrés correspondent a la phase e-Fe, les cercles sont pour a-
Fe. Les lignes noires continues correspondent aux phases pures, celles en pointillés
correspondent aux moyennes sur I’ensemble d'un cycle.

taille de grains.

Dans I’hélium cependant, tout se passe comme si on avait un retour apparent a
I’état original. Pour reprendre I'exemple du monocristal initial, la transformation
o — ¢ s’accompagnerait bien de la formation d’un polycristal de fer € et d’une
réduction de taille de grain, mais la transformation inverse permettrait de reformer
un monocristal de fer «.. Si celui-ci posséde la méme orientation que le monocristal
initial, alors la transformation - pourrait bien étre complétement réversible, y
compris & I’échelle microscopique.

Moteur de la sélection de variant

Quel que soit le milieu transmetteur de pression, nous avons démontré qu’il était
nécessaire d’introduire des critéres de sélection de variant pour pouvoir simuler
la transformation. Dans des conditions parfaitement hydrostatiques, il n’y a pas
de sélection de variant. Ainsi, les sélections de variant que nous avons mises en
évidence sont trés certainement induites par l'existence d’une contrainte non-
hydrostatique dans I’échantillon. Etant donné que I’hélium est le meilleur milieu
transmetteur de pression dans nos conditions d’étude [vonBargen and Boehler,
1990, Klotz et al., 2009, il nous a fallu vérifier que nos observations expérimen-
tales de sélection de variants n’étaient pas des artefacts causés par la formation
d’un pont entre I’échantillon et une des faces de diamant. C’est pour 6ter ce doute
que nous avons effectué une expérience complémentaire dans I’hélium (LTCO6p)
avec rigoureusement le méme protocole que pour LTC06 mais avec un échantillon
beaucoup plus fin (5um au lieu de 25m). Les résultats ont confirmé les mesures de
texture de transformation et la sélection de variant. On en déduit donc que la con-
trainte non-hydrostatique est bien le moteur des sélections de variants observées
qui favorisent les variants dont 'orientation est la plus stable mécaniquement par
rapport a la direction de compression au détriment des autres.



8.4 Discussion

_—
fo=s
o

o—o Aléa
[y ---  Fit linéaire

-1
ot

| FIGURE 8.25 — Diminution du car-
actére aléatoire de la sélection de
{ variant pour la transition o — ¢ au
cours des cycles. La droite de ten-
dance linéaire associée est de pente
-25, ce qui prédit une annulation de
I’aléa & partir de CA4.

Alea o — ¢ (%)
%

La transformation o — ¢ trés sensible a la contrainte non-hydrostatique

La transformation o — ¢ est particuliérement sensible a la contrainte non-hydrostatique.

Méme avec I'hélium, la faible contrainte non-hydrostatique est suffisante pour ac-
tiver une forte sélection de variant. Cependant, on note que la différence d’hydro-
staticité entre les deux milieux transmetteurs est marquée par l'existence ou non
de 'aléa statistique. Alors que dans le méthanol-éthanol la sélection de variant est
systématique dés le premier cycle, ce stade n’est jamais atteint dans I’hélium. On
remarque cependant que la valeur de I'aléa statistique diminue réguliérement voire
linéairement (Fig. 8.25). En extrapolant 1’évolution de I'aléa sur un hypothétique
quatriéme cycle, on peut prédire 'annulation de ’aléa. Ainsi, & partir du quatriéme
cyclage en pression, la sélection de variant deviendrait systématique au méme titre
que dans le méthanol-éthanol.

D’une certaine maniére, plus la contrainte non-hydrostatique est faible, plus on
retarde le moment ot la sélection de variant deviendra systématique. Cela confirme
I'observation de I’évolution des textures mesurées qui montre une stabilisation (i.e.
reproductibilité) dans ’hélium a partir d’environ la fin du cycle 3, alors que dans
le méthanol-éthanol, celle-ci semble effective dés la fin du premier cycle. Il faut
donc trois cycles dans I'hélium pour que tous les grains de I’échantillon “voient”
la contrainte non-hydrostatique. On peut donc parler des ces 3 cycles de textures
transitoires dans ’hélium comme des cycles limites. Une vue de I'esprit de ce qu’est
I’évolution du volume “aveugle” dans I’échantillon de fer est proposée en Fig. 8.26.
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FIGURE 8.26 — Evolution du volume “aveugle” a la contrainte non-hydrostatique
lors du cyclage en pression. Pour chaque cycle, les volumes “voyant” et ne “voyan-
t” pas la contrainte sont indiqués respectivement en blanc et en gris. Les chiffres
exprimés en % correspondent aux valeurs d’aléas associées a chaque cycle et pou-
vant représenter le rapport entre le volume “aveugle” et le reste du volume de
I’échantillon.

Un volume “aveugle” ot la transformation se fait sans sélection de variant ¢

Il serait logique que ce volume “aveugle” a la contrainte non-hydrostatique corre-
sponde aux régions les plus internes de I’échantillon. Dans le méthanol-éthanol, il
n’y aurait aucun volume “aveugle” ce qui rendrait la sélection de variant systéma-
tique en tout point de I’échantillon. Dans I’hélium cependant, les zones centrales
épargnées par la contrainte non-hydrostatique autoriseraient les grains de fer «
a se transformer sans sélection de variant particuliére. Ainsi, la valeur de l'aléa
statistique serait une estimation directe de la proportion relative du volume de
grains qui se transforment en fer hexagonal sans sélection de variant. A D'inverse,
le pourcentage opposé a I'aléa statistique correspondrait au volume de I’échantillon
soumis a une sélection de variant systématique. Au fur et & mesure des cycles et
des réorganisations atomiques qui en découlent, ce volume augmenterait jusqu’a
constituer la totalité de I’échantillon de fer.

La transformation ¢ — o peu sensible a la contrainte non-hydrostatique

Dans le méthanol-éthanol, il existe une sélection de variant au cours de la transfor-
mation € — «. Elle est globalement trés faible mais suffit pour affecter la texture
de transformation. Dans I'hélium, on ne détecte pas cette sélection de variants.
Cela ne veut pas dire pour autant qu’elle n’existe pas mais simplement que s’il y
a sélection, celle-ci est trop faible pour qu’elle puisse étre isolée par une analyse
texturale. On peut ainsi affirmer que la contrainte non-hydrostatique affecte de
maniére générale assez peu la transition de phase inverse.



8.4 Discussion

Les deux sens de transition ne sont donc pas équivalents vis-a-vis de la con-
trainte non-hydrostatique. La transformation directe a@ — ¢ est nettement plus
sensible et la moindre non-hydrostaticité induit une sélection de variant forte tan-
dis que la transition inverse est a peine affectée. Il est possible que ce soit une
conséquence de la différence de symétries entre les systémes cristallins hexagonal
et cubique, qui rendraient les grains de fer « plus “équivalents” par rapport a la
compression que ceux de fer €. Une autre explication serait que I'effet de la sélec-
tion de variant soit moins visible sur les textures de transformation de fer a que
sur celles du fer hexagonal étant donné son plus haut degré de symétrie, comme
suggéré par Stanford and Bate [2005| d’aprés leurs expériences de transition sur
du laiton.

8.4.2.2 Un effet de mémoire de texture partiel
Qu’est-ce qu’un effet de mémoire de texture?

Dans la métallurgie du fer et par extension dans celle des aciers et des alliages, les
processus de transition de phase sont réguliérement utilisés afin d’améliorer les pro-
priétés physiques des matériaux. Certains matériaux dits a “mémoire de texture”
présentent la particularité de conserver partiellement ou totalement la mémoire de
la texture initiale avant un processus de transition de phase. Dans les transitions
martensitiques, il se traduit généralement par une récupération totale ou partielle
de la texture de la phase mére initiale au terme d’un cycle de transformation aller-
retour complet. Par exemple, si on considére un échantillon de phase cristalline A
et qu’on le soumet aux transformations successives phase A — phase B — phase
A, la texture exprimée dans la phase A finale peut présenter des simulitudes voire
étre rigoureusement identique a la texture de la phase A initiale. On parlera des
orientations héritées de la phase mére en terme d’orientations résiduelles ou fos-
siles. De maniére générale, plus la texture initiale est forte et orientée, plus 'effet
de mémoire peut étre important.

Un schéma explicatif est montré en Fig. 8.27 pour illustrer simplement [’ef-
fet de mémoire de texture. Trois cas arbitraires et hypothétiques sont présentés.
Dans le cas a, la mémoire de texture est totale. La texture de fer « est donc
identique a la texture de I’échantillon initial. En b, on a un effet de mémoire de
texture partiel. Seule une partie des orientations cristallographiques sont héritées
de I'échantillon initial (i.e. orientations fossiles) et les autres sont découlent soit
de la transformation ¢ — «a (i.e. texture de transformation), soit d’autres effets
tels que la nucléation ou la croissance orientée. Finalement en ¢, on suppose qu'’il
n’existe aucun effet de mémoire et la texture finale de I’échantillon de fer a est

principalement liée & la transformation.

Un effet de mémoire transitoire

A ma connaissance, I'effet de mémoire de texture dans la transition a-¢ dans
le fer est peu référencé et a priori relativement faible [Otsuka et al., 2011]. Dans
nos résultats, il s’exprime de plusieurs maniéres. L’effet de mémoire partiel est
particuliérement visible dans I’hélium (Fig. 10.8) ou on observe que dans le sens
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F1GURE 8.27 — Effet de mémoire de texture. On suppose un échantillon initial de
fer o de texture simple et trés orienté (cf figures de pole associées) auquel on fait
subir un cycle de transformation complet a — ¢. Trois cas : (a) mémoire de texture
totale, (b) mémoire de texture partielle et (¢) pas d’effet de mémoire. Pour chacun
des cas, les figures de poles imaginaires associées sont indiquées.

de la transition inverse € — «, la texture du fer a a la fin du premier cycle présente
les mémes orientations de plans (110), aux moyens angles dans la direction lon-
gitudinale que celles de la texture de laminage de 1’échantillon de départ (Fig.
8.28). Celles-ci perdent de leur intensité dans les cycles suivants au profit d’une
nouvelle orientation a ~90° par rapport a la direction de compression. Ces orien-
tations fossiles semblent avoir complétement disparu a la fin du troisiéme cycle.
Dans le sens de la transition directe a — ¢, l'effet de mémoire est moins percepti-

(dans I'hélium)

Texture initiale || TeXture a la fin du Texture a la fin du
premier cycle troisiéme cycle
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FIGURE 8.28 — Localisation des orientations héritées de la texture de laminage de
I'échantillon initial pour le fer a dans I'hélium (LTCO06). Les orientations fossiles
sont pointées par des ellipses bleues.

ble étant données les textures de transformation trés orientées du fer hexagonal. 11
s’exprime cependant dans ’hélium sous la forme d’une augmentation progressive
de I'intensité de la texture de e-Fe au cours des cycles & mesure que les réflexions
des plans basaux perpendiculaires a la direction de compression disparaissent au
profit de celles & 90° qui correspondent aux grains de fer € couchés dans le plan de
I’échantillon. En paralléle, on observe un regroupement progressif des réflexions des
plans pyramidaux dans le plan de ’échantillon et selon la direction transversale.



8.4 Discussion

Les simulations avec sélection de variant dans ’hélium confirment ainsi l'existence
d’un faible effet de mémoire.

On remarque que la disparition des orientations héritées de la texture de lam-
inage va de pair avec la diminution de I'aléa statistique. Ils sont donc trés proba-
blement liés. En effet, alors qu’on prédit un aléa nul & partir du quatriéme cycle,
cela correspond approximativement au moment ot on estime que les textures de
transformation exprimées par les phases cristallines du fer ne présenteront plus
d’orientations cristallographiques fossiles héritées de I’échantillon de départ. Le
réarrangement graduel des grains cycle aprés cycle décrit par Sandoval and Ur-
bassek [2009| apparait donc ici comme le vecteur d’une stabilisation progressive
des textures de transformation, a la fois pour le fer « et ¢.

Dans le méthanol-éthanol, on observe également un léger effet de mémoire de
texture mais celui-ci est fortement inhibé par la contrainte non-hydrostatique et
disparait dés le deuxiéme cycle en pression. On a donc une irréversibilité compléte
des textures deés la fin du premier cycle, ce que confirme I’évolution des tailles de
grains (Figs. 8.12 et 8.24). De plus, il n’est pas nécessaire non plus d’appliquer un
aléa pour fitter les textures expérimentales (Fig. 8.23).

Qu’est-ce qui provoque la perte de mémoire ¢

En résumé, il existe bien une mémoire texturale qui dépend principalement des con-
ditions hydrostatiques du milieu et s’applique sur les premiers cycles de pression.
Celle-ci s’estompe a la faveur des cycles successifs car au niveau microstructural,
la transition devient peu a peu irréversible. Cela se traduit a la fois dans les tex-
tures de transformation et dans I’évolution des paramétres microstructuraux (sauf
pour les tailles de grain dans I’hélium ou le comportement semble en apparence
réversible). Wenk et al. [2006] explique cela par des réarrangements et réorien-
tations |[Romero et al., 2009b| au sein de la fabrique cristalline accompagnés de
processus de maclage et de nucléation orientée [Jourdan et al., 1991| considérables
qui imposent un oubli progressif des textures.

Nous avons pu constater lors de nos expériences que pour les cycles les plus
avances, il restait encore des grains qui tardaient a transitionner bien en dehors
de leur domaine de stabilité supposé (Fig. 8.10). Par exemple, a 3 GPa aprés C3.2
dans I’hélium, il restait encore quelques grains de fer £ métastables sur les images
de diffraction en proportion trop faibles pour étre pris en compte dans le traitement
de données mais suffisants pour induire une croissance orientée non négligeable.
Une observation vient entériner le fait que la croissance orientée peut étre la cause
de la perte de mémoire progressive. Comme toutes les mesures de diffraction ont
été analysées sur MAUD, nous avons pu procéder a une étude plus détaillée des
textures intermédiaires du fer a et du fer € au cours de la transition. [’exemple
donné dans la Fig. 8.29 est celui des textures des phases mixtes au cours du cycle
C3 dans I'hélium (LTCO06). Nos résultats montrent que dans les deux sens, les
grains de fer € qui persistent le plus longtemps présentent des textures qui sont
les mémes que celles observées dans I'hélium mais bien plus intenses et donc plus
orientées. Ce sont donc probablement ces grains qui servent de point de départ
de la nucléation orientée comme suggéré par Wenk et al. [2004], Lonardelli et al.
[2007], Romero et al. [2009b]. La sélection de variant est ainsi de plus en plus
facilitée au fur et & mesure des cycles.
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FI1GURE 8.29 — Evolution de la texture du fer « et € pendant la tranformation. Les
textures sont extraites des mesures de diffraction effectuées lors du troisiéme cycle
de pression dans ’hélium (LTC09). En (a), les textures de fer £. En (a), celles du fer
a. Pour chaque point de mesure, les pourcentages de chaque phase sont indiqués.
Les échelles d’intensités sont en m.r.d (multiples of a random distribution).

On note également que les grains de fer o qui persistent aux pressions les
plus élevées montrent une texture trés orientée et qui rappelle celles qu’on observe
dans le méthanol-éthanol. Ainsi la contrainte non-hydrostatique, plus forte dans le
méthanol-éthanol, pourrait activer une nucléation orientée a partir de ces grains.
C’est cela qui serait a l'origine de la sélection de variant observée dans le sens
¢ — «. Comme cette contrainte est plus faible dans I’hélium, la nucléation orientée,
si elle existe, est bien plus faible et ne suffit alors pas pour induire une sélection
de variant qui soit détectable en analyse texturale.

Si on reprend le concept de volume “aveugle”, on peut expliquer le retard de
perte de mémoire dans I'hélium par la propagation de la perte de mémoire su-
perficielle en profondeur qui va de paire avec les réorientations cristallines et la
nucléation orientée. Aussi un modéle purement mécanique comme le notre et qui
ne prend en compte que les relations géométriques entre phase mére et enfant
permet bien d’expliquer la perte des informations de texture initiale mais pas leur
conservation, d’ou la nécessité d’appliquer un aléa supplémentaire et la difficulté
que I'on rencontre a reproduire fidélement les textures de transformation pendant
les cycles limites.

Un volume aveugle ot la transformation a-€ est réversible ¢
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Dans le volume central supposé “aveugle” a la contrainte non-hydrostatique, on
peut donc localement conserver certaines orientations fortes de la texture de lami-
nage de facon transitoire. Cela suppose qu’on suive exactement le méme chemin de
transformation lors de la transition directe et inverse en miroir, ce qui indique une
réversibilité compléte de la transformation. Cela peut étre possible s’il existe au
cours des premiers cycles limites dans I’hélium des phénoménes de croissance orien-
tée issus des contraintes intergranulaires et qui permettent d’aiguiller la croissance
des nouveaux cristaux selon le chemin préalablement parcouru. En quelque sorte,
il s’agirait d’une véritable sélection de variant qui serait cette fois-ci complétement
indépendante de la contrainte non-hydrostatique. Cette derniére hypothése est en
opposition avec le postulat formulé précédemment selon lequel il n’y aurait aucune
sélection de variant dans le volume “aveugle” de I’échantillon. Il m’est cependant
impossible de trancher définitivement entre ces deux hypothéses avec une simple
analyse texturale.

8.4.3 Limites de I'analyse texturale

Certains effets ne peuvent pas étre pris en compte dans la simulation. Notre
modéle étant purement mécanique, la géométrie de la cellule, la nucléation ori-
entée (qui peut renforcer la sélection de variant), les contraintes intergranulaires
ne peuvent pes étre pris en ligne de compte. Ainsi méme si on arrive bien a re-
produire les textures mesurées, des élements probablement liés a de la nucléation
orientée comme les réflexions centrales des plans basaus des cristaux de fer € ne
peuvent pas étre simulés. Tous ces effets satellites qui affectent la texture de trans-
formation font de la transformation a-¢ un phénoméne non-linéaire, loin de la
simplicité apparente d'une application stricte de Burgers [1934]. Ainsi, il est im-
possible en I'état d’effectuer une inversion numeérique qui serait plus objective que
I'estimation empirique des paramétres qui décrivent les sélections de variants (aléa,
critére angulaire). En dernier lieu, le modéle impose de filtrer les textures mesurées
pour pouvoir travailler dessus. Si le filtre permet bien de reproduire les principales
réflexions des plans cristallographiques, I'intensité des textures peut étre fortement
diminuée. C’est peut-étre la raison pour laquelle les textures simulées de fer « ont
toujours été plus faible que les textures mesurés, quelques soient les paramétres de
sélection de variant imposés.

8.4.4 Et dans les autres métaux?

Le mécanisme de Burgers [1934] a été validé comme étant le chemin de transi-
tion des transformations martensitiques du titane |Humbert et al., 1995, Divinski
et al., 1998, Stanford and Bate, 2004, Lonardelli et al., 2007, Davies et al., 2011]
et du zirconium |Gey and Humbert, 2003, Gey et al., 2004, Tewari et al., 2008,
Romero et al., 2009b,a, Daymond et al., 2010]. D’aprés nos résultats, nous avons
mis en évidence une sensibilité différence a la contrainte non-hydrostatique en
fonction du sens de transition. Ceci avait déja été mis en avant par Lonardelli
et al. [2007] dans le titane et Romero et al. [2009a] dans des alliages de zirconium.
D’apreés leurs expériences de transition sur du laiton, Stanford and Bate [2005] a
fourni une autre explication a cette apparente différence de sensibilité. Ainsi quel
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que soit le sens de transition il y aurait bien une sélection de variant, seulement
elle serait moins visible sur les textures de transformation de fer o que sur celles
du fer € étant donné le plus haut degré de symétrie. L'effet de mémoire de tex-
ture a lui aussi été observé dans les autres métaux de transition [Wenk et al., 2004,
Lonardelli et al., 2007| et dans des assemblages naturels de type quartzites |Barton
and Wenk, 2007, Wenk et al., 2009].

8.4.5 Et s'il y avait des phénomeénes de transition de phase
dans la graine terrestre?

8.4.5.1 Quel effet sur les textures préexistantes a |I'échelle microscopique ?

Nous avons modélisé les transitions de phase dans la graine terrestre par la
transition de phase a-¢ dans le fer. Il était évident qu’elles affecteraient fortement
les textures préexistantes. Nous pouvons maintenant résumer la maniére dont les
textures évoluent lorsque les grains se transforment (Fig. 8.30). D’aprés nos obser-
vations, la moindre contrainte déviatorique est suffisante pour provoquer une forte
sélection de variant lorsqu’on passe d'une structure cubique centrée a une structure
hexagonale compacte. Cette transition génére donc des textures trés fortes de fer
hexagonal avec une LPO trés marquée. Dans le sens inverse en revanche, il n’y a
aucune sélection de variant et la texture devient trés faible voire aléatoire.

Contrainte Contrainte
non- hydrostathue non- hydrostatique

= 4

[]
/—\ T”ransztzon O rj<>®
LPO < a = 1> PO

el =
phase ﬁ% <
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N . Texture faiblement orientée,
Texture tres orientée voire aléatoire
Farte LRO Faible LPO

FIGURE 8.30 Effet des transformations o« — ¢ et ¢ — « sur la texture d’un
polycristal de fer.

8.4.5.2 Quel effet sur les textures préexistantes a I'échelle macroscopique ?

Pour transposer nos observations dans la graine terrestre, il faut prendre en
compte uniquement les résultats obtenus dans I’hélium puisqu’il est le milieu qui
reproduit le mieux les conditions isostatiques au centre de la Terre. Précisons que
les informations que 'on pourra en extraire supposent que les alliages de fer a
HT-HP aient le méme comportement que le fer pur a basses T et P.
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Chaque modéle géodynamique présente son propre gradient de déformation qui
texture la graine terrestre (cf Introduction de la thése). Le modéle de Yoshida et al.
[1996] de croissance équatorial génére un mouvement de déformation quadripolaire
de large amplitude qui crée un alignement des cristaux de fer hexagonal avec I'axe
de rotation. En Fig. 8.31, nous présentons une comparaison schématique entre le
gradient de déformation (& gauche) et la localisation des fortes texture dans le corps
du noyau interne pour des cristaux de structure hexagonale compacte (au centre).
Pour ce modéle géodynamique simple, les textures trés orientées sont situées en
profondeur et les couches plus superficielles sont isotropes. On se place maintenant

Coeur a-Fe + couronne g-Fe en

Gradients de Localisation des zones a T LOUTD
déformation forte texturation (e-Fe) periphérie
Front de transition qui s'enfonce
N N
Yos-Ran

S S Texture
——= Mouvements de déformation ’_ ‘, Zones nouvellement texturées
7\ """"" ., Frontet déplacement de la
----------- * transition a—¢€

FIGURE 8.31 — Relation entre gradient de déformation et transitions de phase
cubique vers hexagonal et effet sur la texture dans la graine.

dans le cas d’étude (c¢) de la Fig. 7.1, page 132. Dans un premier temps, le noyau
interne cristallise dans la structure cubique face centrée. Au fur et & mesure que la
graine cristallise, la température a 'lCB diminue et on commence a cristalliser le fer
dans la structure hexagonale compacte. Le refroidissement séculaire fait également
diminuer la température dans le volume de la graine. On a donc formation d’un
front de transition de phase v — ¢ qui s’enfonce peu a peu a I'intérieur du noyau.
Etant donné la sensibilité de la transformation cubique vers hexagonal couplé au
gradient de déformation qui prévoie un fort taux de déformation a I'applomb de
I’axe de rotation, on prédit la formation d’une région de texture trés orientée au
niveau des poles, 1a ol le matériel était auparavant isotrope. Dans ce cas particulier,
la composante d’anisotropie sismique nord-sud s’en trouve donc amplifiée.

De maniére générale, on peut résumer ce qu’'on sait maintenant de l'effet des

transitions de phase dans la graine de la sorte :

e La transformation o — & peut générer de fortes textures sous I'action d’une
trés faible contrainte non-hydrostatique. Celle-ci peut étre produite assez
simplement par des mouvements de déformation. On peut donc espérer créer
de la texture dans des volumes ot les modéles géodynamiques n’en prévoient
pas. Eventuellement, si les alignements et 'anisotropie monocristalline des
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cristaux de he-Fe sont favorables, cela peut étre I’'élément qui manquait pour
comprendre 'amplitude de ’anisotropie sismique observée,

e La transformation ¢ — « efface la texture des grains de fer hexagonaux
parents et génére une texture de fer cubique plus ou moins aléatoire. On ne
peut donc pas générer de textures orientées de fer cubique par cette transition
de phase. Maintenant, celle-ci se déroule dans certaines régions de la graine
uniquement idéalement localisées (de textures orientées incompatibles avec
'anisotropie observée), elle peut augmenter 'anisotropie globale.

e Des transitions de phase successives ne permettent pas d’augmenter I'inten-
sité de la texture. Dés que la perte de mémoire de texture est totale soit aprés
quelques cycles limites, on atteint un maximum d’intensité et la texture de
tranformation n’évolue plus.

e La déformation et les transitions de phases sont en concurrence/opposition.
Si la déformation détruit les textures de transformation, les transitions de
phase effacent en retour les textures de déformation. On ajoute a cela le fait
que des mouvements de cisaillement stabilise fortement la structure hexago-
nale compacte inhibant de fait les transitions de phases vers des structures
cubiques |Caspersen et al., 2004].

En conclusion, la transition a — ¢ est donc favorable & I'amplification de 'anisotropie
sismique sous réserve que 1’élasticité et la géodynamique soient compatibles. La
transition inverse pourrait éventuellement I’étre également mais dans des condi-
tions trés précises et de fait assez peu probables.

Par ailleurs, comme la transition de phase la plus probable dans la graine
terrestre reste la transformation de phase y-¢ (cfc-he), il faudrait également étudier
les effets de la transformation de phase sur la texture. Pour simuler la transition, il
suffira de changer simplement les relations d’orientation de Burgers par celles qui
associées au mécanisme de transition de la transformation 7-¢. On pourra ainsi
transposer ces nouvelles observations avec prudence sur le cas macroscopique de
la graine terrestre et son anisotropie sismique.

Enfin et pour aller plus loin dans la compréhension de 'effet des transitions sur
I’anisotropie sismique, il apparait clairement qu’il faut maintenant se concentrer
sur I'équilibre entre la déformation et transitions de phase afin de produire des
modéles de graine plus complexes mais aussi plus réalistes.

8.5 Conclusions

On sait désormais simuler la transition de phase a—e dans le fer pur en utilisant
le mécanisme de Burgers [1934|. Des effets de contrainte non-hydrostatique ont été
détectés y compris dans 1'hélium. Ils sont le moteur des sélections de variants
observées. A travers les résultats des simulations que nous avons effectuées, nous
avons mis en évidence un degré de sensibilité variable des transformations directe
et inverse par rapport aux contraintes déviatoriques dans I’échantillon ainsi que
des phénoménes de nucléation et de croissance orientée.

De maniére générale, on peut affirmer qu’il existe une sélection de variant
dans le sens o — ¢ stricte et qui est facilement activée par la contrainte non-
hydrostatique. En revanche dans le sens inverse € — «, la sélection de variants est

178



8.5 Conclusions

trés faible et ne rejette que les quelques variants les plus instables mécaniquement.
Dans I'hélium, elle est n’est pas détectée.

Nos résultats montrent clairement que les seules transitions de phase ne peuvent
pas permettre de produire ’anisotropie sismique observée car on atteint un max-
imum de texture qui ne serait probablement pas supérieur a celui que prédit par
exemple le modéle de Yoshida et al. [1996]. Toutefois, les transformations peuvent
créer de la texture supplémentaire dans des zones prédites comme isotropes et am-
plifier ainsi le signal d’anisotropie globale. Les récentes estimations de température
a I'ICB et la convection thermique rendent plausible 'existence de phénoménes de
transition de phase dans la graine. Ceux-ci pourraient donc fournir explication
qui manquait & Pamplitude de I'anisotropie sismique observée par les sismologues.
Il serait donc intéressant de les prendre en compte dans les modéles géodynamiques
et minéralogiques a venir. Leur mise en place numérique ne sera cependant pas
chose aisée car en plus des conditions thermodynamiques complexes, il faudra
également prendre en compte la stabilisation de la phase hc par les mouvements
de déformation.
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Quatrieme partie

Le fer pur en cisaillement a haute
pression






Chapitre 9

Effet du cisaillement sur une
transformation de phase
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Dans la partie précédente, nous avons étudié I'effet de la transition de phase a-¢
dans le fer, dans 'optique de transposer nos observations dans le cas macroscopique
de la graine terrestre. Nous connaissons maintenant l'effet de la transformation et
de la constrainte non-hydrostatique sur les textures. Etant que les modéles géo-
dynamiques prévoient également de la déformation, il reste maintenant a étudier
un dernier point qui est 'effet de celle-ci sur la transformation et les propriétés
structurales du fer.

Dans cette partie, nous allons continuer a travailler sur la transformation de
phase a-¢ en utilisant un dispositif permettant 'étude de la déformation & haute

pression.
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FIGURE 9.1 Schéma de principe d'une RDAC, montrant les deux enclumes de
diamant en opposition, la chambre de I’échantillon, le joint qui I’entoure, et ’aligne-
ment du faisceau incident de rayons X pour les mesures de diffraction des rayons X
in situ. La rotation de 'enclume est indiquée par des fleches (extrait de Ma et al.
[2006Db]).

9.1 Etude de la déformation a haute pression : de
nouvelles perspectives

9.1.1 Un dispositif récent : la cellule en cisaillement

Un dispositif expérimental récent, capable de produire de la déformation a
haute pression, est la cellule a enclumes de diamant en cisaillement ou rotative
(RDAC, pour rotational diamond anvil cell en anglais, aussi appelée shear DAC).
Il s’agit d’'une DAC de type piston-cylindre modifiée qui permet de faire tourner
une enclume de diamant par rapport a Pautre, fixe (Fig. 9.1). En général, 'enclume
en rotation est celle qui est reliée au piston [Ma et al., 2006b,a].

Cette caractéristique rend possible I'exploration des propriétés fondamentales
des matériaux, telles que I'élasticité, la plasticité, la rhéologie et les transformations
de phase, qui sont de premiére importance pour les applications technologiques.

La premiére expérience de diffration des rayons X avec une RDAC est relative-
ment récente et correspond aux expériences de suivi in situ de la transformation de
phase hexagonal-wurtzite dans le nitrure de bore de Levitas et al. [2004]. Depuis, la
technique est en développement et on envisage des études comme les changements
microstructuraux, du degré de désordre atomique, et de la plasticité.
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9.1.2 Caractéristiques techniques
9.1.2.1 Gradient de pression

Gradient fort en compression

Généralement, on étudie les phénomeénes de transformation de phase dans des con-
ditions les plus hydrostatiques possibles. On utilise donc généralement des milieux
transmetteurs de pression, dans l'idée de limiter le plus possible 'effet de la con-
trainte non-hydrostatique dans la DAC [vonBargen and Boehler, 1990, Klotz et al.,
2009]. Néanmoins, 'existence d’une contrainte non-hydrostatique peut présenter
un intérét pour étudier I'élasticité d’un échantillon a haute pression.

En I'absence de milieu transmetteur, la compression plastique d’un échantillon
en DAC produit un gradient fort, centré autour de I’axe de rotation de la cellule.
Ce gradient suit 'équation d’équilibre simplifiée suivante [Ma et al., 2006b] :

dp 27,

o h

(9.1)

ou % est le gradient de pression dans la direction radiale, r est la distance radiale
par rapport au centre de I’échantillon, 7, est la contrainte cisaillante le long de la

direction radiale, et h est I’épaisseur de I’échantillon.

D’aprés cette équation, la pression est plus forte au centre de I’échantillon et
diminue réguliérement en allant vers la périphérie de ’échantillon.

Distribution de pression homogéne dans la cellule

D’aprés Levitas et al. [2004], ce fort gradient complique la caractérisation des tran-
sitions de phase [Levitas et al., 2004, 2005, 2006| a cause de la forte augmentation
de la pression pendant la transformation vers une phase plus résistante (Fig. 7.2 et
Fig. 8.10). Levitas et al. [2004] ont donc développé théoriquement une procédure
permettant d’obtenir une distribution homogéne de la pression dans la chambre
de I’échantillon. Ils ont pu ensuite valider expérimentalement cette théorie.

La solution proposée est assez simple. Il s’agit de placer I'échantillon que I'on
souhaite étudier dans un joint, qui I'entoure étroitement. On peut ainsi fortement
limiter I’écoulement radial, du centre vers la périphérie, qui a lieu dans I’échantillon
lors de la déformation. On obtient alors un gradient de pression quasiment nul sur
I'ensemble de I'échantillon |Levitas et al., 2004, 2005, Ma et al., 2006b,a, Levitas
et al., 2006].

Néanmoins, I'utilisation d’un joint ne suffit pas & garantir une distribution de
pression homogeéne lorsqu’il se produit un phénoméne de changement de phase
vers une structure plus résistante. Dans le cas ou la transformation s’active en
méme temps sur ’ensemble de ’échantillon, on garde une distribution de pression
homogéne |[Levitas et al., 2004]. Dans le cas contraire, cela créé une variation
latérale de la pression dans I’échantillon [Ma et al., 2006b].

A titre d’exemple, nous montrons en Fig. 9.2 les gradients de pression expéri-
mentaux obtenus par Ma et al. [2006b| pour la transformation o — ¢ dans le fer.
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FIGURE 9.2 — Distribution de la pression dans la chambre de I'échantillon le long
d’un diamétre de I’échantillon (extrait de Ma et al. [2006b]). ¢ représente la ro-
tation cumulée de I'enclume en rotation. ¢1 correspond aux rotations effectuées
aprés une premiére montée en pression. 2 indiquent celles qui se déroulées apreés
une seconde montée en pression. P1 signifie montée en pression. Les lignes grises
correspondent aux positions des bords des facettes des enclumes.

On remarque que pour les rotations suivant la premiére montée en pression, on a
bien une distribution de pression homogéne le long de la section. Cependant, on
note qu’aprés la deuxiéme montée en pression (qui est marquée par une transition
de phase @ — ¢ au centre), ce n’est plus le cas. Il existe un pic de pression dans
la région qui s’est transformée vers la phase de haute pression. Le profil longitudi-
nal obtenu montre un gradient fort de pression, trés proche du cas décrit dans le
paragraphe précédent.

Ainsi, un probléme récurrent dans I’étude et la caractérisation des transforma-
tions de phase activées par la déformation & haute pression dans une RDAC est
donc de produire un champ de pression uniforme sur I’ensemble de 1’échantillon, y
compris dans la région déja transformée |Levitas et al., 2006].
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Mouvement des dislocations
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FiGURE 9.3  Localisation de la limite d’élasticité et des comportements mé-
caniques des matériaux sur un diagramme représentant la contrainte en fonction
de la déformation. La région de déformation élastique présente la plupart du temps
une relation linéaire entre la contrainte et la déformation. Cela correspond au do-
maine élastique ou la loi de Hooke (Eq. 2.1) s’applique et ou la déformation est
réversible. Au dela de la limite d’élasticité, on entre dans le domaine plastique et
les déformations sont permanentes.

9.1.2.2 La déformation dans une RDAC

Bref rappel d’élasticité et de plasticité

Relation déformation-contrainte : domaines élastiques et plastiques

En étude des matériaux, la résistance d’un matériau est sa capacité a supporter
I’application d’une contrainte sans se casser. Avant la rupture, il existe deux types
de comportements différents : la déformation élastique (réversible) puis la déforma-
tion plastique (irréversible). La limite entre ces deux comportements est appelée
la limité d’élasticité (yield strength en anglais) (Fig. 9.3). Elle correspond a la
contrainte a partir de laquelle un matériau arréte de se déformer d’une maniére
¢élastique, réversible et commence donc a se déformer de maniére irréversible. En
pratique, il est possible d’observer ces deux types de comportements mécaniques
dans un méme échantillon, en particulier dans le cas d’une transition de phase ou
la résistance de la phase fille n’est pas la méme que celle de la phase mére.

Mécanismes de déformation plastique

Dans les métaux, la déformation plastique & température ambiante se produit
principalement par les mouvements des dislocations [Colombié, 2008]. 1l s’agit de
défauts linéaires correspondant & des discontinuités dans 'organisation de la struc-
ture cristalline (Fig. 9.4b). La contrainte nécessaire pour mettre en mouvement une
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FIGURE 9.4 — Mécanismes de déformation plastique des matériaux. En (a),
maclage. En (b), propagation des dislocations.

dislocation dépend en grande partie de la structure cristalline et de I'orientation
et la densité des autres dislocations. Par exemple, il peut arriver que les disloca-
tions ne se propagent pas localement car leur densité est trop importante et elles
se bloquent mutuellement, empéchant finalement leur propagation. On parle alors
de phénoméne de durcissement structural. La mobilité des dislocations dépend
également de l'orientation des grains dans le polycristal. Si l'orientation des autres
grains n’est pas compatible, sa propagation s’arréte. En effet, pour un métal, les
lignes de dislocation ne se propagent que dans les plans denses. De méme, les di-
rections préférentielles de glissement sont également les directions les plus denses.

Un autre mécanisme, le maclage, peut également jouer un role important dans
la déformation plastique de certains matériaux et, en particulier, pour les métaux
de structure hc a température peu élevée (Fig. 9.4a) : une partie du cristal est ainsi
cisaillée entre deux plans qui vont former les interfaces avec la partie non déformée.
Le taux de cisaillement induit est donné par la géométrie du systéme de maclage
(plan et direction cristallographiques de maclage) dans la maille cristalline. On
observe surtout le maclage dans les matériaux dont le nombre de systémes de
glissement est réduit, par exemple ceux de structure hexagonale compacte.

Comportements fragiles et ductiles

Ces deux domaines, élastique et plastique, définissent également deux grands types
de comportements mécaniques : la ductilité et la fragilité des matériaux (Fig. 9.5).
Ces comportements peuvent changer en fonction des conditions de pression et de
température [Murry, 2010].

Le phénoméne de ductilité est la conséquence de la facilité de la mise en jeu
du glissement multiple a l'intérieur des grains. La déformation ductile est donc
caractérisée par une forte déformation plastique aprés la phase élastique et elle
correspond au cas ot les dislocations sont mobiles.

Si la contrainte nécessaire pour permettre le mouvement d’'une dislocation est
trop importante, il se forme des fissures dans le métal et la rupture est fragile.
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Fragile "/ | Ductile

FIGURE 9.5 — Localisation des domaines ductile et fragile sur le diagramme con-
trainte/déformation (extrait de Murry [2010]). La limite élastique du matériau
fragile est plus haute que celle du matériau ductile.

Cette derniére est caractérisée par une cassure sans déformation plastique ou avec
une déformation plastique trés faible. Généralement, la fragilité augmente avec la
limite d’élasticité, par 'action d’un durcissement structural, par exemple. Ainsi,
pour deux polymorphes de transition de phase, le matériau le plus fragile est aussi
celui qui posséde la plus haute limite d’élasticité. Cela correspond en général a la
phase de haute pression [Ma et al., 2006b].

Ainsi, en fonction du processus qui nécessite la plus faible contrainte appliquée
pour les phases cristallines en présence dans la RDAC, on aura soit de la dé-
formation plastique (comportement ductile), soit de la propagation de fissures
(comportement fragile).

Etat de contrainte

Par définition, le mouvement de déformation dans une RDAC correspond & un
cisaillement simple en surface, qui induit une torsion dans les profondeurs de
I’échantillon, du coté de 'enclume fixe.

En Fig. 9.6, on montre 1'état de contrainte supposé dans I’échantillon de la
RDAC. En (a), on voit que le gradient de déformation est plus fort en périphérie
de I’échantillon qu’au centre car le taux de déformation y est plus important. Au
centre, le gradient de déformation s’annule, bien que les contraintes y soient trés
fortes. En (b), on montre le reserrement de la zone déformée en profondeur, au
fur et & mesure qu’on se rapproche de I'enclume fixe.LLe taux de déformation y
est aussi plus fort. En conséquence, on a un maximum de déformation en surface,
directement au contact de I’enclume en rotation.
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Cisaillement simple

Echantillon

a. Vue du dessus b. Coupe transversale

FIGURE 9.6 Cisaillement simple dans I’échantillon placé en RDAC. En (a), vue de
dessus : les directions transversales de ’échantillon sont dans le plan de la feuille,
la direction normale est la direction de compression. En (b), coupe tranversale
le long du diamétre [AB]. La cellule en rotation est au dessus. Le triangle gris
délimite la zone déformée par le mouvement de torsion.

9.2 Effet du cisaillement sur une transformation
de phase

Il a été proposé que l'application d'un cisaillement simple de grande ampli-
tude sur un échantillon en RDAC & haute pression provoque des changements
importants en termes de microstructure, de thermodynamique et de cinétique des
transformations de phase |Blank and Konyaev, 1984, Blank et al., 1994, Sere-
bryanaya et al., 1995, Novikov et al., 1999, Levitas et al., 2004|. Pour certaines
transformations de phase, le cisaillement est a I'origine de I’abaissement de la pres-
sion de transition, de la formation de nouvelles phases cristallines, de changements
irréversibles de la microstructure et pourrait méme controler la cinétique de la
transformation |Levitas et al., 2006].

9.2.1 Abaissement des pressions de transition et activation
de la transformation

D’apreés les expériences de Levitas et al. [2004] sur la transformation hBN —
wBN, le cisaillement provoque la baisse des pressions de transition. Cette observa-
tion est confirmée par les travaux expérimentaux de Ma et al. [2006b| et Ma et al.
[2006a]. Levitas et al. [2006] ont évoqué une diminution de la pression de transi-
tion d’un facteur 2 & 5 dans le cas d’un cisaillement de grande ampleur, ce qui est
trés (trop 7) important. Leurs résultats ont montré qu’une rotation importante de
I’enclume mobile suffisait a activer la transition de phase, méme avec des pressions
inférieures a la pression de début de transition, 13 GPa. En accord avec ceci, Mao
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et al. [2006] ont trouvé que la transformation directe débutait aux alentours de
10,6 GPa.

Ces observations font écho aux raisons évoquées pour expliquer la variabilité
de la forme de I'hystérésis de transformation selon le milieu tranmetteur (Fig. 7.2)
[vonBargen and Boehler, 1990|. Plus la contrainte non-hydrostatique est impor-
tante (et donc les cisaillements internes), plus la phase e persiste longtemps en
dehors de son domaine de stabilité usuel, & basses pressions. De la méme maniére,
la pression de début de la transition directe se trouve également diminuée tout
comme Caspersen et al. [2004] 'ont montré. Ils ont en effet mis en évidence une
stabilisation de la phase hexagonale compacte sous l'effet d’un cisaillement. La
transition inverse débute alors pour des volumes de maille plus grands et a des
pressions inférieures a celles qui sont communément acceptées. Caspersen et al.
[2004] ont justifié, qu’au méme titre que les écarts entre les pressions de transi-
tion d’un milieu tranmetteur a Pautre, cet abaissement notable des pressions de
transtion était lié a une microstructure complexe dans les domaines de coexistence
des phases cristallines.

Pour expliquer ce phénoméne, Levitas et al. [2006| ont suggéré une autre solu-
tion, directement liée au mode de croissance des cristaux de la nouvelle phase. Ils
ont suggéré que 'augmentation de pression résultant du cisaillement, & compression
constante, favorisait la transformation de phase |Levitas et al., 2006]. La transi-
tion commencerait principalement au niveau de défauts préexistants pour lesquels
les contraintes externes ne dépasseraient pas la limite d’élasticité du matériau. A
I'inverse, lorsque la transformation est activée par la déformation, la nucléation
des grains de la nouvelle phase se ferait sur de nouveaux défauts, créés par la
déformation plastique Levitas et al. [2006].

Ainsi, toute transformation de phase (martensitique, tout du moins) est a la fois
controlée par la pression (compression) et par la torsion (déformation plastique).
Aussi, ces deux modes, complémentaires et similaires, ne feraient cependant pas
appel aux mémes phénoménes de croissance cristalline.

9.2.2 Degré de désorganisation et résistance a la déforma-
tion

En opposition a l'effet du cisaillement, un autre phénomeéne vient contrebal-
ancer la montée en pression. Il s’agit du degré de désordre atomique qui augmente
avec le degré de rotation. On sait que les transitions de phase se déclenchent
plutdt dans les régions ou I'arrangement cristallin est bien ordonné, on retarde
ainsi localement la transformation [Levitas et al., 2006]. Un autre élément pou-
vant augmenter le désordre atomique est la transformation elle-méme puisqu’elle
génére habituellement des grains de taille plus petite que la phase mére.

9.2.3 Effet intrinséque de multiplication de pression

Déja mis en évidence par les expériences de Blank and Konyaev [1984] sur
d’autres matériaux non meétalliques, il existe un effet intrinséque de multiplica-
tion de pression (pressure self-multiplication effect en anglais), qui fait qu’il y a
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formation d’un fort gradient au centre pendant et aprés la transition de phase
[Ma et al., 2006b|. La raison théorique a cette augmentation est fournie par Levi-
tas et al. [2004]. Au cours de la rotation de I’enclume, 1’épaisseur de 1’échantillon
diminue, & compression constante. La réduction d’épaisseur sous un champ de con-
traintes compressives constant se traduit par une augmentation de la pression au
niveau de la phase cristalline qui présente la plus haute limite d’élasticité. C’est
généralement la phase de haute pression.

9.2.4 Simulation de I'effet du cisaillement sur une transition
de phase : application a la transformation o — ¢ du
fer

9.2.4.1 Comportement des structures cc et hc face a la déformation

Dans le cas qui nous intéresse, a savoir la transition a-¢, les deux structures du
fer, cc et he, ne présentent pas le méme comportement vis a vis de la contrainte.

Le comportement possiblement ductile du fer cc

Pour les structures comme cc ou cfe, qui ont bien plus de cinq plans de glisse-
ment indépendants (12 en tout), le polycristal conserve le caractére ductile du
monocristal. Néanmoins, contrairement a la structure fcc, le fer cc ne posséde pas
réellement de plans denses. Or, ¢’est dans ces plans que les dislocations se propa-
gent généralement. Le fer cc ne se comporte donc pas toujours de maniére ductile
face a la déformation plastique, surtout pour des températures basses. Cependant,
il est probable que pour des expériences de déformation & haute pression et tem-
pérature ambiante (en vrai, 300 K), il soit bien ductile.

Le comportement fragile du fer hc

Le nombre de plans de glissement indépendants actifs pour le fer he est trés limité
par rapport aux structures cubiques. Il adopte donc un comportement fragile. La
déformation, faible, peut toutefois se faire a travers des phénoménes de maclage.

De maniére générale, on conclue que le fer he, étant fragile, présente trés prob-
ablement une limite élastique supérieure a celle du fer cc. En vertu de quoi, on
peut choisir la simulation de Levitas and Zarechnyy [2010a] la mieux adaptée a la
transformation qui nous intéresse.

9.2.4.2 Simulation de I'effet du cisaillement sur la transformation [Levitas
and Zarechnyy, 2010a]

Pour Iinstant, les seules simulations portant sur l'effet du cisaillement sur la
transformation sont celles de Levitas and Zarechnyy [2009] et Levitas and Zarech-
nyy [2010a|. Elles permettent de simuler une expérience de cisaillement sur un
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échantillon sans joint. Récemment, Levitas et al. [2006] ont pris le parti de s’es-
sayer a la simulation de l'effet du cisaillement sur les transformations de phase, a
'aide d’un code en éléments finis [Levitas and Zarechnyy, 2007, 2009, 2010b,a].

Conditions aux limites du modéle

D’aprés leurs travaux expérimentaux précédents |Levitas et al., 2004, 2006]|, Lev-
itas and Zarechnyy [2010b] ont suggéré que les transformations de phase induites
par une déformation peuvent étre caractérisées en termes de cinétique controlée
par la déformation et dépendante de la pression. En effet, méme s’il y a rotation,
si la pression est loin de la gamme de transition usuelle, la transition ne pourra
pas étre activée.

De cette hypothése initiale, ils ont développé un modéle tri-dimensionnel de
simulation de transformations de phase d’un matériau sous l'effet d’'une compres-
sion et d’une torsion, dont la cinétique est controlée par la déformation.

D’un point de vue pratique, le probléme est présenté de la maniére suivante.
Puisque les facettes des enclumes de diamants sont au nombre de 8 a 32, 'enclume
est assimilée & un cone. Levitas and Zarechnyy [2010a] ont considéré une symétrie
axisymétrique autour de l'axe de rotation de la RDAC. Le probléme est donc
formulé dans un repére cylindrique, centré autour de la direction de rotation.

En conditions initiales, ils ont fixé spécifiquement 'épaisseur initiale de I’échan-
tillon, I’épaisseur initiale de la partie de I’échantillon qui n’est pas coincée entre les
enclumes, le rayon externe de I’échantillon. Dans cette simulation, il n’y a pas de
joint : Péchantillon est directement placé entre les enclumes. Son rayon est choisi
beaucoup plus grand que le rayon des enclumes.

L’échantillon est ensuite soumis successivement & une compression axiale, puis
a une torsion imprimée par une enclume avec une compression constante.

Transformations de phase vers une structure plus résistante

Etant donné ce qu’on sait de la rhéologie des structures cc et he du fer, il est
évident que la simulation de Levitas and Zarechnyy [2010a| la plus adaptée est
celle qui considére une phase fille plus résistante, soit avec une limite d’élasticité
plus haute. Nous choisissons d’étudier le cas o il n’y a que de la rotation (et donc,
de la torsion), sans étape intermédiaire de compression.

Les résultats de leurs simulations sont présentés en Fig. 9.7 pour les quarts de
coupes transversales simulées de I’échantillon et en Fig. 9.8 pour les gradients de
pression, de concentration et de contraintes.

On constate qu’a I’état initial, il y a déja une certaine proportion de la phase
de haute pression dans I’échantillon (Fig. 9.7c, stade 1). A chaque rotation, la
concentration en phase de haute pression augmente, jus’a atteindre les 100% dés
le stade 3. On remarque également qu’il y a déplacement de 'interface entre les
deux phases vers la périphérie de ’échantillon. Dés le stade 2, le front de transition
se superpose au domaine ot les transitions de phase sont normalement interdites.
A partir du stade 3, il I'a dépassé. On constate cependant que la transition de
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F1GURE 9.7 — Quarts de coupe transversale de I’échantillon & plusieurs stades de
la déformation (extrait de Levitas and Zarechnyy [2010al). En (a), distribution de
la concentration de la phase de haute pression, c¢; en (b), déformation plastique
cumulée, q; et en (c), distribution de la pression. Les lignes blanches dans (a) et les
régions en magenta en (c) correspondent au domaine ou toute transition de phase,
directe ou inverse, est interdite. A droite de cette région limite, la transition inverse
se produit automatiquement. A gauche, c’est la transition directe. Les numéros 1
a 6 correspondent aux incréments successifs de rotation.

phase vers la structure de haute pression se poursuit au centre, y compris dans
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cette région qui normalement ne devrait voir aucune transition.

Le fait que le front de transition se déplace est trés probablement un effet
de T'écoulement radial intense qui se produit & chaque rotation. Cela se confirme
lorsqu’on regarde la figure Fig. 9.7b qui représente la déformation plastique cu-
mulée. En effet, celle-ci est maximale vers 'extérieur de I’échantillon, soit 1a ou la
matiére est chassée par la rotation centrale et se retrouve bloquée par le rebord
extérieur de I’échantillon. Cela génére un excédent de déformation localement.

Enfin, on remarque que le rebord de matiére a Pextérieur des enclumes (Fig.
9.7¢c) augmente en épaisseur a mesure que l'épaisseur de l'échantillon entre les
diamants diminue.

Lorsqu’on regarde plus précisément le profil de pression le long du rayon de
I'échantillon (Fig. 9.8a), on voit une augmentation manifeste de la pression avec la
torsion alors que la force de compression appliquée ne varie pas. C’est une parfaite
illustration de l'effet intrinséque de multiplication de pression abordé précédem-
ment [Blank and Konyaev, 1984, Blank et al., 1994, Levitas et al., 2004, 2006]. En
plus d’une augmentation importante de la pression, celui-ci se caractérise égale-
ment par la formation d’un plateau (ou coude) au niveau de la région limite, doc-
umenté pour d’autres matériaux mais pas pour KCl [Blank and Konyaev, 1984].

On remarque également que I’évolution de la concentration de la phase de haute
pression est trés rapide (Fig. 9.8b). En trois rotations seulement, on a entiérement
retiré la phase de basse pression au centre de ’échantillon. L’interface entre les
deux phases est également beaucoup plus tranché.

De maniére générale, Levitas and Zarechnyy [2010a] ont souligné les points
suivants :

e [a localisation de la phase de haute pression et des déformations cumulées

est trés tranchée,

e On observe un plateau dans la gradient de pression, correspondant a la région

ou la thermodynamique ne permet normalement aucune transition,

e On retrouve numériquement 'effet intrinséque de multiplication de pression,

e [’écoulement radial permet de rendre I'interface entre les deux phases franc,

e On obtient rapidement 100% de phase de haute pression au centre, sans que

la compression ne soit augmentée. La méme chose n’est apparemment pas
possible en compression.

Nous avons souhaité nous intéresser a l'effet du cisaillement sur la transforma-
tion a-¢ dans le fer. En reproduisant expérimentalement le montage numérique
de Levitas and Zarechnyy [2010a], nous avons pu comparer nos résultats expéri-
mentaux aux simulations, tout en testant un nouveau prototype de cellule en
cisaillement. Dans le chapitre suivant, je vais présenter les résultats de cette étude
préalable.
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06 08 R

FIGURE 9.8 — Evolution fine des propriétés physiques dans I’échantillon en fonction
de la distance au centre de I'échantillon (extrait de Levitas and Zarechnyy [2010a]).
En (a), distribution de la pression; en (b), évolution de la concentration en phase
de haute pression ; en (c), contrainte cisaillante radiale, 7., ; et en (d), la contrainte
cisaillante 7,.,.



Chapitre 10

Etude expérimentale d'un
prototype de cellule en
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10.1 Objectifs

Au début de ma thése, Andreas Zerr nous a proposé de prendre part au test
expérimental du prototype de RDAC qu’il avait mis au point. C’était pour moi
I’occasion de rentrer dans mon sujet, tout en travaillant sur I'effet de la déforma-
tion, cisaillante ici, sur la transition a-¢ dans le fer qui constitue une partie de
mon travail de thése.

Dans le cas de la graine, nous avons pu voir dans les parties précédentes que
les transitions de phase étaient peu probables aux conditions extrémes de la graine
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terrestre. Cependant, d’aprés les résultats de la litérature [Blank and Konyaev,
1984, Blank et al., 1994, Novikov et al., 1999, Levitas et al., 2004, 2005, 2006,
Levitas and Zarechnyy, 2007, 2009, 2010a], il est possible que la déformation per-
mette d’amorcer des phénoménes de transformation de phase. Comme la plupart
des modéles géodynamiques de formation font intervenir des mouvements de dé-
formation, I’hypothése de 'existence de phénomeénes de transition de phase dans
la graine doit étre considérée de paire avec la déformation.

De plus, le développement de cellules diamant rotatives permet d’envisager
des expériences de déformation controlées a des pressions largement supérieures
a celles accessibles dans les dispositifs actuels, tels que la RDA. Il présente donc
un intérét évident pour I’étude de la rhéologie du manteau terrestre. Cependant,
I’appareil, ainsi que les mesures que 1'on peut y effectuer, restent mal maitrisés.
Dans cette section, nous allons donc chercher a tester ses capacités et le type de
mesure que 'on peut y effectuer.

Nous avons donc réalisé des expériences de cisaillement sur un échantillon de fer
en compression statique afin, & la fois, de tester le nouveau prototype d’Andreas,
et d’étudier 'effet de la déformation sur la transition. Nous conclurons sur les per-
spectives en termes d’utilisation de la RDAC et sur les implications géophysiques
de nos observations.

10.2 Meéthode

Nous avons procédé a des expériences de compression statique en conditions
non-hydrostatiques. Les expériences ont été réalisées a 'ESRF (European Syn-
chrotron Radiation Facility) a Grenoble sur la ligne de haute pression, ID09, en
compagnie d’Andreas Zerr, qui a mis a notre disposition son prototype de cellule
en cisaillement.

10.2.1 Prototype de cellule en cisaillement

Tous les modéles de cellule en cisaillement partent du méme principe. On prend
comme modéle de départ une cellule piston-cylindre classique. On modifie ensuite
I'outillage de cette cellule afin d’y intégrer la rotation d’une des enclumes de dia-
mant par rapport a l'autre, I'autre restant fixe.

Pour le prototype de Ma et al. [2006b], les auteurs ont installé un systéme
de fermeture au dessus du piston afin de maintenir la pression dans la cellule.
Un systéme de rondelles métalliques joue le role de ressort afin de transmettre la
pression aux enclumes de diamants. Un bras de levier, accroché au systéme de
fermeture le maintient en place [Ma et al., 2006b,a|. La rotation du piston se fait
manuellement

Le prototype que nous présentons en Fig. 10.1 utilise un autre systéme pour
effectuer la rotation. Une fois la cellule fermée, on ne touche plus directement au
piston. Le piston est percé de 10 trous, espacés d’environ 36° les uns des autres.
Deux encoches ont été prédécoupées dans le cylindre. L'ouverture de celles-ci est
de T'ordre de 36° également afin de permettre une rotation compléte. Au moment
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Feuille de fer

_ Enclume de
diamant

Cylindre

Encoche \

Vis de rotation

Piston

Vis de chargement

Disque de chargement Rondelles métalliques
servant de ressort

F1GURE 10.1 — Prototype de RDAC a vis opposées d’Andreas Zerr. Chaque rotation
fait environ 36°.

de charger la cellule, il faut bien faire attention a ce que deux des 10 trous de vis
soient alignés sur le bord de chacune des encoches, téte-béche.

Pour effectuer une rotation, on visse les deux vis dans chacun des trous opposés,
puis on pousse lentement les vis jusqu’a buter sur 'autre cote de chaque encoche.
La rotation est alors de 36°.

Les avantages techniques de ce prototype sont de permettre un meilleur controle
de I’angle de cisaillement, tout en appliquant la contrainte cisaillante de maniére
plus ou moins continue (dans Iidéal, mais cela nécessite pas mal de doigté) et douce
(pour éviter d’arracher la surface de I'échantillon). Un autre avantage notable
est que ce dispositif ne nécessite pas d’ouvrir le systéme de fermeture et que la
rotation peut se faire directement sur la ligne de lumiére, sans avoir a défaire le
montage expérimental. L’angle de rotation est modulable : ce prototype permet
en particulier d’effectuer jusqu’a 360° de rotation en une fois, ce qui n’était pas
possible avant [Ma et al., 2006b].

10.2.2 Protocole expérimental

Nous avons effectué huit séries d’expériences, dont six sur des échantillons de
feuille de fer de 50 pum d’épaisseur et d'un peu moins de 5mm de diamétre. Les
échantillons ont été placés directement entre les faces des enclumes de diamant (de
500 pm de diamétre), en accord avec le protocole numérique décrit par Levitas and
Zarechnyy [2010a]. On ajoute quelques sphéres de rubis a la surface de I’échantillon
pour mesurer la pression in situ. Pour chacune des quatre expériences sur le fer, les
conditions expérimentales ont été modifiées afin de tester différentes combinaisons
d’étapes de compression ou de torsion, a des pressions différentes. Les expériences
sont toutes effectuées a température ambiante. Les paramétres expérimentaux des
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quatre séries sur le fer sont présentés dans le Tab. 10.1. Les pressions indiquées
correspondent aux mesures in situ prises au centre de I’échantillon par fluorescence
du rubis [Dewaele et al., 2006| aprés une étape de compression.

TABLE 10.1 — Paramétres des séries d’expérience effectuées sur des échantillons de
fer sur le prototype de RDAC. Les étapes notées "M X’ correspondent aux stades de
montée en pression ou compression. Les étapes 'SX’ correspondent aux rotations
successives d’environ 36° (shear) entre deux étapes de compressions.

Echantillon Prubis (GPa) Etapes Phases du fer

3 M1
1 6 M2 o
- S1
7 M3
9 M1
-S1
2 g9 a0
-S3
12 M1
3 -S1 o
114 M2
16 M1
4 : g; aet e
- S3
8 ;8 ﬁ; aet e

On effectue des mesures de diffraction aux rayons X in situ le long d'une section
transversale (ou transect) d’'un diamétre de I’échantillon, avec un pas d’échantil-
lonnage de 20 pm. A chaque itération, on prend également une mesure directe de
la pression du rubis.

Etant donné que nous souhaitons tester a la fois le prototype et l'effet du ci-
saillement sur la transition de phase, seul un échantillon parmi les six répond a nos
critéres de sélection : ’échantillon 4. Nous n’avons effectué de traitement de don-
nées que sur ce seul échantillon. La méthode d’affinement sur MAUD était la méme
que dans la Section 8.1.4, page 148, a la différence qu’il fallait appliquer en plus des
contraintes pour affiner la déformation subie par la matériau. Notons que ce traite-
ment de données s’est révélé étre autrement plus complexe que pour le cas simple
de la compression hydrostatique étudié dans la partie précédente. L’application
de contrainte déformant la maille cristalline a compliqué considérablementl’affine-
ment.
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FIGURE 10.2 Photo du transect “Est-Ouest” le long du diamétre de 1’échantillon
4 avant cisaillement. Le centre est par convention (. L’unité de la distance au
centre est le pm.

10.3 Reésultats

10.3.1 Microscopie optique

La taille de I’échantillon permet d’observer directement le cisaillement grace
au dispositif de microscopie optique monté sur la ligne de haute pression.

10.3.1.1 Indices de réfraction et localisation des structures cristallines

La Fig. 10.3 montre les photos en microscopie optique de I’échantillon pour
chaque étape de I'expérience.

Le fer hc et le fer cc ne possédent pas le méme indice de réfraction. Sur la Fig.
10.3, sans cisaillement, on observe une tache plus claire au centre de 1’échantillon,
de 'ordre de 100 pum sur 50 environ. Il peut s’agir de fer ¢, les zones plus “sombres”
autour pouvant correspondre a du fer a. On peut suivre la rotation de la région
centrale au cours du cisaillement grace aux différents indices de réfraction des deux
structures cristallines. Avec la rotation, la différence entre les indices de réfraction
de la phase externe et de la phase centrale est accentuée et le suivi qualitatif de la
déformation est facilité.

10.3.1.2 Glissement du plan de I'échantillon et cisaillement réel

On note que les laminations résiduelles périphériques issues de la texture initiale
de laminage de I’échantillon ne sont pas fixes et tournent dans la direction du
cisaillement. L’échantillon en surface, en contact avec I'enclume diamant, a donc
été entrainé par I’enclume en rotation et il se peut que la rotation apparente ne
représente pas le cisaillement réel exercé sur 1'échantillon.
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FiGURE 10.3 — Résultats de microscopie optique pour I’échantillon 4.

10.3.1.3 Rhéologie dans la cellule

On observe un fort comportement ductile dans les zones les plus externes de
I’échantillon et qui sont aussi les plus “sombres”. Pour la zone centrale, plus claire
au centre de la cellule, on ne reconnait aucun marqueur de la déformation plastique.

D’aprés ce qu’on sait des différentes propriétés mécaniques exprimées par les
deux structures cristallines en présence (cf Section 9.2.4.1), on peut maintenant
affirmer que la zone centrale contient du fer € en grande proportion. Par ailleurs,
comme le fer o peut-étre ductile sous certaines conditions, la zone extérieure som-
bre est donc probablement en majorité composée de fer a.

Vers le centre de ’échantillon, on observe que la déformation plastique diminue
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F1GURE 10.4 Proportions de phase de fer ¢ en fonction de la distance au centre
de I'échantillon (qui est aussi le centre de rotation de la RDAC).

progressivement d’intensité en se rapprochant de la zone centrale constituée de
fer €, qui semble tourner de maniére plus ou moins rigide. On remarque qu’il
existe entre la zone externe trés ductile, et la zone centrale, peu déformable, une
sorte de zone de transition ot on observe de la déformation plastique mais ol les
laminations de la texture initiale de laminage persistent. On remarque, qu’aprés
une série de trois cisaillements consécutifs, cette zone est presque entiérement
déformeée, a I'exception de quelques laminations fossiles (fléches noires).

On observe que la déformation plastique est d’abord concentrée dans la pre-
miére moitié de I’échantillon (fin du cisaillement 1). La bordure extérieure de la
zone cisaillée se déporte ensuite progressivement, au fur et 4 mesure des rota-
tions, vers la périphérie de I’échantillon. A la fin de I'expérience, les zones les plus
périphériques (fer «) ne sont toujours pas visiblement cisaillées. La texture de
laminage de I’échantillon initial y est toujours visible.

10.3.2 Proportions de phase

10.3.2.1 Localisation des structures cristallines dans I'’échantillon, varia-
tions latérales apparentes de concentration

Les proportions de phase de fer ¢ le long de la coupe transversale définie en
Fig. 10.2 sont présentées en Fig. 10.4.

De maniére générale, on peut globalement déterminer des domaines d’existence
pour chacune des phases cristallines en présence. On constate que la région centrale,
entre ~=-50 et =50 um environ, est en effet principalement constituée de fer ¢ avec
une concentration trés faible en fer . On observe que la proportion initiale de fer
¢ avant I'application d’un premier cisaillement, S1, est proche de 100% au centre
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de I'échantillon et que la distribution de concentration autour de ce maxima est
assez asymétrique. A partir du premier cisaillement, on observe un plateau entre
~-50 et ~50 pm présentant des proportions de fer ¢ minimales de 90%.

Bien que les différents profils de concentration de la phase de haute pression,
hc, soient plus ou moins superposés, il existe des différences entre chacune des
distributions. Ces différences sont principalement dues a la rotation solide de la
zone transformée, visible sur les photos de microscopie optique.

En dehors de cette zone, le profil de concentration du fer £ est nul. La seule
phase en présence vers 'extérieur est donc le fer a.

L’interface entre les deux phases est nette et brutale, en particulier & partir du
premier cisaillement.

10.3.2.2 Fluage radial et fin de la transition de phase « — ¢ au centre

Lorsque I'on reporte sur la Fig. 10.3 les positions des interfaces entre les phases
« et g, on remarque que ces points sont situés a I'extérieur de la zone marquée par
une différence d’indice de réfraction.

En (Fig. 10.5), on a reporté les points correspondant a I'interface entre les deux
phases cristallines sur le profil transversal de ’échantillon. En faisans I’hypothése
que l'interface réel entre les deux phases de fer est paralléle a I'interface visible, on
trace une ligne de contour (noire), paralléle a la ligne (blanche) délimitant la fron-
tiére de réfraction. On observe qu’on peut maintenant expliquer les variations de
position ainsi que les variations d’épaisseur apparentes, qui sont dues a I’asymétrie
de la zone centrale, riche en fer e.

On remarque que la taille de I'enveloppe noire de I'étape de cisaillement nul
(compression uniquement) correspond plus ou moins a la taille de la zone cerclée
de blanc aprés le premier cisaillement. Dans la suite de I'expérience, on note que
cette zone blanche évolue peu avec le cisaillement, tandis que la zone noire s’étale
un peu en direction des régions externes de I’échantillon.

10.3.3 Paramétres microstructuraux : gradient de pression
et tailles de grain

10.3.3.1 Gradient de pression

A partir des paramétres de maille, on peut calculer les volumes de maille élé-
mentaire qu’on peut représenter directement selon la coupe transversale de 1’échan-
tillon. Cependant, ce n’est pas ici la représentation la plus pratique. Lorsqu’on
effectue des essais a 'aide d’'une RDAC, il est commode de représenter le gradi-
ent de pression en fonction de la distance au centre de I’échantillon, qui peut étre
directement calculé a partir de la distribution transversale des volumes de mailles
en utilisant une EOS.

En Fig. 10.6, nous montrons I'évolution du gradient de pression au cours de
I'expérience, obtenu en utilisant 'EOS de Dewaele et al. [2006| pour le fer «. Le
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FIGURE 10.5 — Lignes de contour visible (en blanc) et réel (en noir, d’apreés les
courbes de proportion de phase de fer ¢) en fonction du degré de cisaillement.

15.0

'y
o
o

Pressure (GPa)

5.0

0.0

FIGURE 10.6

I ' | ! I
®—® Shear0
O—0O 8hear 1
B—@ Shear 2
O—1 Shear 3

| l ! | ! l

-100 0 100
Distance from center (im)

Gradient de pression obtenu le long d’un profil transversal dans

un échantillon avec le prototype de RDAC de A. Zerr. La notation utilisée pour
décrire les différents stades de I'expérience sont celles du Tab. 10.1.

profil de volume de maille correspondant est anti-symétrique

: pour une pression
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importante, le volume de maille est petit, et vice-versa.

Quel que soit le stade, le gradient de pression est plus ou moins symétrique et
centré autour de 0, avec des pressions maximales au centre et minimales pour les
distances au centre les plus élevées. LLa gamme de pression parcourue varie de 1 &
14 GPa pour M1 (compression initiale), et de 1,5 & seulement 12 GPa pour les
trois cisaillements suivants.

Pour la compression initiale M1, on observe un gradient de pression fort, bien
symétrique, avec un pic important autour de 0. Il s’agit d’un gradient typique de
compression non-hydrostatique. On observe deux plateaux symétriques entre 2,5
et 5 GPa pour des distances au centre de l'ordre de (-)150 a (-)200 pm, dans la
région composée principalement de fer «. Ils définissent une rupture de pente entre
la région externe avec un gradient plus faible, et la région centrale avec un fort
gradient de pression.

Les gradients de pression des stades de cisaillement 1 (S1) & 3 (S3) montrent
une tendance différente de celle obtenue pour le gradient en compression non-
hydrostatique, avant le début du cisaillement. Néanmoins, ils présentent entre eux
une allure similaire. On observe une chute de pression au centre de I’échantillon
(fer €), entre -50 et 50 pm, dés le premier cisaillement et qui se répéte sur les
deux stades de cisaillement suivants. Cela forme une sorte de plateau au centre
de T’échantillon a 12 GPa. Cette pression est inférieure a la pression de début
de transition dans le sens direct @ — ¢ mais supérieure a la pression de début
de la transformation inverse € — «. Il est possible cependant que le cisaillement
ait abaissé la pression de début de transition o — &, ainsi que la pression de fin
de transition. Il aurait alors permis de terminer la transformation directe pour
des pressions moins élevées que dans des conditions hydrostatiques, stabilisant la
phase de haute pression. En périphérie de I’échantillon, on constate une hausse de
pression entre 2,5 et 7,5 GPa. Cette augmentation de pression se produit la ol
le gradient de compression non-hydrostatique présente un plateau. L’évolution est
inverse : au lieu d’avoir un gradient plus faible vers I'extérieur, c’est le gradient
intérieur qui est diminué. A l'inverse, le gradient fort vers le centre de I’échantillon
est un peu atténué. Les trois gradients de cisaillement montrent globalement la
méme évolution & quelques éléments prés. On note en effet qu’a gauche du centre,
vers les distances négatives, le gradient qui montre la plus forte hausse de pression
est S3, ensuite vient S2 puis le cisaillement 1, S1. A Popposé, vers les distances
positives a droite du centre, S1 et S3 montrent tous deux une hausse de pression
supérieure a S2. On observe également que le gradient S3 est moins symétrique
que les autres par rapport au centre de I’échantillon.

On observe que les gradients de pression pour les étapes de cisaillement sont
plus lisses et plus doux que le gradient de compression non-hydrostatique du stade
de montée en pression, M1.

10.3.3.2 Tailles de grain moyennes des phases pures et mixtes

On étudie maintenant qualitativement I’évolution de la taille de grain le long
du profil transversal. Les résultats des tailles des cristallites sont présentés en Fig.
10.7.
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F1GURE 10.7 — Evolution des tailles de grain en phase pure et mixte avec le cisaille-
ment. En haut, & gauche : évolution de la distribution des tailles des cristallites
de fer « le long du profil transversal de référence avec le cisaillement ; En haut,
a droite : évolution de la distribution des tailles des cristallites de fer ¢ le long
du profil transversal avec le cisaillement ; En bas : évolution des tailles de grains
moyennes du fer a en phase pure, du fer « en coexistence avec du fer £ (phase
mixte), et du fer € en phase mixte, en fonction de I'étape de déformation. Les
shears 1 & 3 correspondent aux cisaillements 1 a 3 (S1 a S3).

On commence par regarder la distribution des tailles des cristallites de fer « en
phase pure, ¢’est-a-dire en dehors du domaine de coexistence de l'autre structure
cristalline, le fer . Notons qu’il n’existe pas d’équivalent inverse. Alors qu’il est
possible d’étudier en phase pure le fer a pour les distances au centre supérieures
a 100 pm, il n’existe pas de domaine de stabilité pour la seule phase €. Pour cela,
il aurait fallu des pressions supérieures a 20 GPa, voire plus, tandis que la gamme
de pression dans la cellule se limite & un maximum de 14 GPa.

Nous avons pu obtenir la distribution de la tailles de cristallites du fer « pur sur
I’ensemble du profil transversal le long de I’échantillon. On observe que les tailles de
grains varient entre 200 et 600A. Lorsqu’on regarde les tendances de chacune des
distributions proposées entre -250 et ~-75 um et entre ~75 et 250 pum, on constate
que les distributions de taille de grains sont similaires et plus ou moins constantes.
En revanche, dans la région centrale, on observe une tendance différente entre la
courbe correspondant a la compression, et celles qui représentent les échantillons
aprés cisaillement. Alors que la premiére ne montre pas de tendance différente du
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reste du profil transversal, il semble que les courbes correspondant aux cisaillements
1 a 3 présentent un minimum au centre de I’échantillon, toujours entre -50 et 50 pm.

Les tailles de cristallites de fer £ en phase mixte ne sont distribuées que sur
une fenétre trés restreinte autour du centre, entre -50 et 50 pm. Il n’y a pas de
tendance claire, néanmoins la distribution des tailles de cristallites semblent plus
faible et plus homogéne aprés application d’'un permier cisaillement. Le profil se
lisse de plus en plus avec 'augmentation du degré de cisaillement.

Afin de définir une tendance, on calcule les tailles moyennes des cristallines
a chaque étape de la déformation. On obtient trois moyennes différentes : une
premiére correspond a la taille moyenne des cristallites de fer o en phase pure, soit
dans les parties les plus périphériques de I’échantillon. On constate une diminution
réguliére, bien que modérée de la taille moyenne des cristallites de fer a au cours
de I'expérience, avec peut-étre une stabilisation a partir du cisaillement 2.

La taille moyenne des cristallites de fer « en phase mixte, centraux, montre
une diminution trés forte de la taille des cristallites avec le premier cisaillement.
Elle ne varie ensuite plus au cours du cisaillement.

La derniére moyenne dont nous disposions correspond a la moyenne des tailles
de cristallites de fer € en phase mixte (au centre). Jusqu’au cisaillement 2, la
diminution est réguliére. A partir de la deuxiéme rotation de la cellule, la taille
moyenne est stabilisée.

10.3.4 Textures observées

En Fig. 10.8, on montre la distribution des textures le long du profil transversal.
Le pas d’échantillonnage est de 60 pm. En phase mixte, on montre les figures de
poles du fer a et du fer . Les proportions de chaque phase sont indiquées en
pourcentage. Les conventions de figures de pole sont rappelées en bas de la figure.
En phase pure de fer «, on ne montre en toute logique que les figures de pole du
fer a.

La texture initiale de la feuille de fer est une texture industrielle typique de
laminage |Wenk and Houtte, 2004|.

Pour Iétape 1, sans cisaillement (qui cloture la montée en pression initiale) on
retrouve la texture initiale de laminage pour les points de mesures sur le fer «
en phase pure, soit en dehors de la zone centrale mixte. Par ailleurs, on observe
que les textures dans le fer £ corresponent a des textures de transformation sous
I'effet d’'une contrainte non-hydrostatique (cf Partie précédente) avec les axes ¢
cristallographiques orientés perpendiculairement a la direction de compression. A
I'inverse, les axes a sont regroupés a 0 et a 60° de I'axe de compression, qui est
aussi l'axe de rotation de la cellule. Ces textures de transformation sont a la fois
trés fortes et trés orientées. Les textures observées dans le fer « sont plus faibles,
y compris la texture initiale de laminage (intensité entre 0 et 3 m.r.d. pour le fer
a contre 0 & 12 m.r.d. avec ¢).

Pour le cisaillement 1, on retrouve complétement la texture de laminage du
fer « en grande périphérie de I’échantillon, £240 pm. Entre la périphérie et la
zone centrale en revanche, la texture du fer o pur a nettement diminué d’inten-
sité (de 0 & 1,5 m.r.d. en moyenne), bien qu’on retrouve certaines orientations
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cristallographiques de la texture de laminage. Pour le fer ¢ également, on observe
également des changements. Si la texture & -60 um est similaire, bien que moins
intense (de ordre de 8,5 m.r.d. seulement, par rapport & 12 m.r.d. avant cisaille-
ment), les textures de fer € & 0 et 60 pum sont complétement inversées, avec un
alignement des axes ¢ le long la direction de compression, alors que les axes a
sont maintenant perpendiculaires a cette méme direction. Cela correspond a une
texture de compression |Rollett and Wright, 1998|, classique dans le fer hc [Wenk
et al., 2000b, Merkel et al., 2004]. Cette texture est particuliérement orientée au
centre de I'échantillon et un peu moins orientée a 60 pm.

Pour le cisaillement 2, on retrouve a nouveau les textures de laminage a la
périphérie, a 240 pym. Entre cette périphérie et la zone centrale mixte, les textures
sont maintenat presque aléatoires. Pour le fer ¢, la texture au centre de I’échantillon
est représentative de la texture de tous les points compris entre les textures a -60 et
60 um, qui sont des textures qu’on ne retrouve qu’a la limite avec le fer « pur. La
texture a 0 pm est toujours une texture de compression, mais elle est moins intense
qu’aprés le cisaillement 1. De méme, on retrouve en bordure (a -60 et 60 pm) des
textures similaires a celle située a -60 pm pour le cisaillement 1, en moins intense.

Finalement, pour le cisaillement 3, on commence a perdre la texture de lam-
inage en périphérie : 'intensité diminue et des orientations aléatoires s’ajoutent
aux orientations héritées de la texture initiale. Pour le fer o pur, non périphérique,
on constate que les textures sont toujours trés faibles mais qu’elles sont un peu
plus intenses qu’aprés le cisaillement 2. On distingue I’ébauche d’une orientation
préférentielle marquée par un alignement restreint des plans cristallographiques
100 selon une direction perpendiculaire a la direction transversale (radiale). Les
textures de fer ¢ sont des textures de compression. Leur intensité a a nouveau
diminué par rapport au cisaillement 2.

Si on regarde maintenant plus particuliérement les textures de fer av a 4240 pm
(texture initiale de laminage) et celles du fer ¢ au centre, on voit une rotation
importante des orientations cristallographiques a chaque étape de cisaillement.
Les angles de rotation sont élevés, de l'ordre de 30-35°. Il s’agit plutot d’une
observation de I’entrainement de I’échantillon par I'enclume que d’une estimation
de 'angle de cisaillement réel (Fig. 10.3).

Pour conclure sur les textures, on note que le cisaillement a pour effet d’in-
verser 'orientation des textures de fer ¢ centrales, en diminuant notablement leur
intensité. Pour le fer « fortement déformé plastiquement, la texture initiale de lam-
inage est complétement effacée et on récupére des textures aléatoires, avec peut
étre 'apparition d’une nouvelle orientation aprés le cisaillement 3.

10.3.5 Simulation de la transition

Nous vérifions ici si les observations de la Partie précédente en conditions quasi-
hydrostatiques s’appliquent également pour des conditions expérimentales claire-
ment non-hydrostatiques. Nous faisons donc une simulation de la transition de
phase & partir de la texture initiale de laminage (on prend le point de mesure a
-240 pm au stade M1, avec aucun cisaillement). On compare ensuite nos résultats
de simulations avec la texture de transformation obtenue pour le fer € a 0 pym.
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F1GURE 10.9 Ligne de lumiére 1D27 pour les hautes pressions. Les différentes
unités structurales et ressources expérimentales, mis a part le laboratoire de haute-
pression pour la préparation des échantillons, sont présentées.

Etant donné que la texture du fer £ est trés orientée, avec des axes c per-
pendiculaires a la direction de compression, on décide d’appliquer les critéres de
simulation de la transition o — € avec sélection de variant (cf Section 8.3.3.1, page
159). Les résultats de la simulation avec sélection de variant avec le mécanisme de
Burgers [1934] et un critére angulaire de 8° sont présentés en Fig. 10.9.

La comparaison entre la texture simulée de fer ¢ et la texture observée est trés
convaincante. Les orientations préférentielles principales simulées sont cohérentes
et globalement bien représentatives des orientations réelles. De maniére générale,
notre modéle de simulation des textures permet donc également de simuler la
transition de phase o — ¢, y compris en conditions non-hydrostatiques.

Le critére angulaire utilisé est de 8°, ce qui est entre 5 (méthanol-éthanol)
et 10 (hélium). C’est a premiére vue assez surprenant car on s’attendrait a étre
plus proche de la valeur du méthanol-éthanol, celui-ci étant le milieu transmetteur
de pression le moins hydrostatique des deux. Cependant, lorsqu’on applique un
critére de 5°, la texture de fer £ obtenue est trop faible par rapport a la texture
expérimentale. Il est possible que la texture initiale de laminage de cet échantillon
soit moins favorable a ce critére de sélection de variant.

10.3.6 Etat de contraintes

En utilisant la variation radiale des distances interréticulaires des différents
pics de diffraction, on peut reconstituer 'état de contrainte dans 1’échantillon et
construire le vecteur représentatif de la contrainte de cisaillement. En théorie, un
méme point de mesure de diffraction doit donner la méme orientation et la méme
amplitude pour tous les pics de diffraction.

En Fig. 10.10, on présente I'évolution de ’état de contrainte cisaillante le long
du profil transversal avec le cisaillement.
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FiGure 10.10 Etat de contraintes de cisaillement au cours de I’expérience. Les
trois étapes de cisaillement sont présentées. Les fleches représentent les gradients
de déplacement. En rouge, les gradients calculés a partir de 'ajustement de la
variation de la distance interréticulaire des plans cristallographiques 110 (cc) et
1120 (he); en bleu, ceux de 200 (cc) et/ou 2020 (hc); en vert, ceux de 002 (cc)
et/ou 0002 (hc).

On voit que, quel que soit 'avancement du cisaillement, I’état de contrainte est
plutot chaotique. Pour un méme point de mesure, les différents pics de diffraction
nous donnent des contraintes radicalement différentes. On ne parvient pas a définir
de tendance.

10.4 Discussion

En procédant a cette série d’expériences, nous avions plusieurs objectifs, a
savoir :

e Déterminer l'effet du cisaillement sur la transition de phase,

e Tester un nouveau prototype de cellule en cisaillement.

10.4.1 Effet du cisaillement sur un échantillon de composi-
tion mixte

10.4.1.1 Impact sur I'évolution des paramétres microstructuraux

Proportion de phase

La proportion de phase du fer € présente une évolution trés tranchée. Compléte-
ment absent des zones externes, il n’est présent que dans un petit intervalle autour
du centre, entre -50 et 50 pum environ. Néanmoins sa proportion y est trés forte,
et ce méme sans cisaillement, ce qui va a I'encontre des résultats de Levitas and
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Zarechnyy [2010a] pour lesquels il est impossible d’obtenir quasiment 100% de
phase pure avec la compression seule.

On note cependant qu’avec le cisaillement, l'interface entre la phase pure de
fer o et la phase riche en fer e centrale se redresse et devient plus franche, ce qui
est en accord avec les simulations de Levitas and Zarechnyy [2007, 2009, 2010a]
qui mettent en avant un fluage centrifuge fort avec le cisaillement. La phase de
haute pression, sous l'effet de la torsion et de la forte diminution d’épaisseur de
I’échantillon, est entrainé du centre vers I'extérieur. Ce mouvement est celui qui
permet de redresser le front de distribution entre la phase de haute pression et la
phase de basse pression [Levitas and Zarechnyy, 2010a|. C’est exactement ce qu’on
observe dans notre expérience.

Ce fluage est aussi visible dans nos observations. En effet, la différence entre
les deux contours intérieur (tracé a partir de l'indice de réfraction) et extérieur
(positionnement de l'interface grace aux proportions de phase) définissant la zone
centrale est probablement un effet de fluage. La diffraction des rayons X permet
de détecter la présence en grande quantité de fer e sous la surface de I’échantillon,
la ot I'oeil est limité.

Enfin, le cisaillement ne permet pas de finir complétement la transformation
a — ¢ dans la zone centrale, ce qui est en opposition avec les simulations de Levitas
and Zarechnyy [2010a].

Gradient de pression

Pour la compression initiale, on observe un gradient fort, caractéristique d’une
compression non-hydrostatique. De maniére générale, on doit observer des plateaux
correspondant au domaine (3D : il forme une couronne sur le pourtour de I’échan-
tillon) ou il n’y a aucune transition de phase possible, ni directe, ni inverse |Lev-
itas and Zarechnyy, 2010a]. Les deux plateaux repérés en périphérie de 1’échan-
tillon pourraient en théorie constituer des candidats valables. Cependant, cela
supposerait que la gamme de pression au niveau de ce plateau soit inférieure a
la pression de début de transition directe, et supérieure a celle du début de la
transition inverse, ce qui est loin d’étre le cas. On est plutét autour de 2 a 5 GPa,
plutdt qu’a 11-13 GPa. On n’observe donc pas dans ce gradient les plateaux car-
actéristiques.

Pour les gradients de pression des étapes de cisaillement, on observe un curieux
écrasement de la pression au centre du profil, vers 12 GPa, tandis que les bords
du profil remontent sous l'effet d’'une hausse de la pression en périphérie. Cette
derniére est trés certainement un effet d’un apport en matériau qui s’écrase contre
le bourrelet extérieur de ’échantillon, di au fluage centrifuge généré par la torsion.
Cette fuite de matériau vers la périphérie pourra également expliquer la baisse de
pression au centre de I’échantillon.

Si on compare nos gradients de pression avec ceux de Levitas and Zarechnyy
[2010a], le comportement que 'on obtient est complétement inverse. En effet, au
lieu d’observer une augmentation de la pression au centre (effet intrinséque de
multiplication de pression), on a une chute de la pression manifeste. Le fait qu’on
n’observe pas d’augmentation de pression au centre n’est pas tellement génant.
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En effet, la torsion induit un fluage de matiére du centre de I’échantillon vers
I'extérieur. Cela provoque une chute de pression au centre et une augmentation de
pression sur les parties latérales. L’effet de multiplication de pression proposé dans
la littérature n’est tout simplement pas observé |Levitas et al., 2004, Ma et al.,
2006b, Levitas and Zarechnyy, 2010a].

Tailles de grains

Si les valeurs effectives des tailles de grains sont difficilement interprétables, leur
évolution qualitative peut étre étudiée. On constate une stabilisation apparente des
tailles de cristallites a partir du cisaillement 2. Le réarrangement cristallin qui a eu
lieu au cours des deux premiers cisaillements a donc peut-étre permis d’atteindre
un état ou la taille de grain n’évolue plus.

Dans le cas du fer «, il faut séparer la réflexion en deux parties. En premier lieu,
on se concentre sur le cas du fer o pur dans la zone ductile. La taille des cristallites
reste globalement constante, ce qui semble assez logique puisque la déformation
plastique est accomodée par la propagation de dislocations et non pas par celle
de fractures qui finiraient par casser les grains. En deuxiéme lieu, dans la partie
centrale, les cristallites de fer o sont plus petits que dans le reste de ’échantillon.
Une explication simple serait de dire que cela est di au fait qu’il s’agit de grains
résiduels, qui ne se sont pas encore transformés en fer ¢, et que le premiers grains
a s’étre transformés étaient les gros. Il ne resterait donc plus que les petits grains,
expliquant ainsi la baisse de granulométrie. Cependant, cette explication n’est
qu’a demi convaincante. En effet, on s’apercoit que les petits grains centraux sont
aussi plus petits que les plus petits grains sur l'ensemble du profil transversal.
Comme il n’y a aucune raison pour que la distribution granulométrique n’ait pas
été homogéne dans I’échantillon avant la transformation, on ne peut expliquer
la présence de plus petits grains de fer a au centre que par le mécanisme de
transformation du fer cc en fer he. Celui-ci entraine une division des grains de
cc en domaines de tailles plus petites. Quand la transformation n’est pas encore
terminée, il reste certains de ces domaines qui n’ont pas encore été transformés en
fer he, et dont la taille est donc inférieure a celle des grains de départ.

Pour le fer g, 'application d’une contrainte se traduit souvent par des phénoménes
de maclage importants. C’est probablement cela qui est a I'origine de la diminution
et le resserrement de la taille de grain avec le cisaillement.

De maniére générale, le troisiéme cisaillement ne semble pas apporter de con-
tribution notable a I’évolution de la distribution de la taille de grains.

10.4.1.2 Impact sur les textures

Le cisaillement n’a pas le méme effet sur les textures selon qu’on se trouve dans
la zone périphérique a comportement ductile et en fer « pur, et la zone centrale,
fragile et riche en fer ¢.

Perte de mémoire de la texture initiale de laminage pour le fer cc
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On observe la perte de mémoire totale de la texture initiale de laminage avec le
cisaillement. Les zones périphériques conservent plus longtemps la mémoire de la
texture de laminage mais ne permettent pas de la préserver indéfiniment. La perte
de mémoire est rapide et irréversible a partir du moment ot la zone commence a
étre cisaillée.

Perte de la texture de transformation du fer hc

On observe un alignement des axes ¢ cristallographiques le long de la direction
de compression, ce qui est caractéristique d’une texture de compression |Rollett
and Wright, 1998]. Dans cette région centrale, le cisaillement est faible. On propose
que ce “redressement” des axes ¢ en texture de compression est lié a la fuite de
matériel sous Ueffet de la torsion et de la diminution d’épaisseur de I’échantillon.
Au fur et & mesure que le matériel s’écoule vers la périphérie, les contraintes aux
joints de grain ne permettent plus de contenir la réorientation des grains de fer &
selon la compression.

Diminution globale de I'intensité des textures et création de nouvelles ori-
entations

D’aprés nos résultats, on constate que lintensité initiale de 1’échantillon a été
globalement trés fortement diminuée. Il existe peut-étre un début de réorientation
des grains de fer v apreés le cisaillement 3 mais celui-ci reste de trés faible ampleur.
Ainsi, I'intensité moyenne de 1’échantillon de départ a été réduite d’un facteur 3 a
4.

10.4.1.3 Bilan : quel accord avec les simulations de Levitas and Zarechnyy
[2010a] ?

Les concentrations élevées de fer € au centre du profil avant méme de com-
mencer le cisaillement sont bien au dessus des 54% initiaux que prévoit la simu-
lation de Levitas and Zarechnyy [2010a|. La compression seule permet donc bien
d’atteindre une phase de haute pression, sinon pure, clairement majoritaire, au
centre. Cela est toutefois cohérent avec les résultats de Levitas and Zarechnyy
[2010a] qui indiquent que la compression seule ne permet pas d’obtenir 100% de
fer hc au centre de I’échantillon.

Nous n’avons pas mis en évidence d’effet positif du cisaillement sur la trans-
formation de phase. En effet, nous avons observé que la proportion de grains de
fer v dans la zone mixte n’a pas évoluée au cours du temps. Cette observation
est incohérente avec les résultats de simulation de Levitas and Zarechnyy [2010a]
qui montrent que I'application d’un cisaillement supplémentaire aprés compression
permet d’atteindre rapidement la phase pure. Notons cependant qu’on se trouve
peut-étre trop bas en pression (12 GPa) pour que le cisaillement puisse jouer son
role d’activateur de la transformation. A ce sujet, nous ne pouvons pas non plus
confirmer la stabilisation du fer e par le cisaillement pour deux raisons : 1) la pres-
sion au centre, bien que faible, est supérieure a la pression de début de la transition
inverse, et 2) la contrainte cisaillante est trés faible au centre de ’échantillon.
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Dans leurs simulations, Levitas and Zarechnyy [2010a] ont mis en avant le
fait que la torsion était a l'origine d’un fort fluage du centre vers la périphérie
du matériau, qui aboutit & une rapide décroissance de 1'épaisseur de 1’échantillon.
Nous avons également pu montrer existence de ce fluage, notamment en termes de
son effet sur les gradients de pression et sur 'amincissement de I'interface entre les
phases cristallines. Les proportions de phase ont également pu mettre en évidence
Iexistence d’un déplacement du fer € vers la périphérie de I’échantillon, en accord
avec les observations de Levitas and Zarechnyy [2010a].

Un dernier point trés important concerne I’état de contrainte. Contrairement
a l'état de contrainte (de cisaillement) simple décrit par Levitas and Zarechnyy
[2010a], celui qu’on trouve est extrémement complexe. Cela ne saurait s’expliquer
uniquement par l'existence d’un rebond aux extrémités de I’échantillon di & un
excés de matiére apportée depuis le centre. La déformation plastique dans le fer
«a est apparemment autrement plus compliquée que ce que prévoit un état de
contrainte de cisaillement simple.

10.4.2 Retour sur le nouveau prototype de RDAC
Points positifs

Le point positif majeur de ce prototype est sa facilité d’uilisation (rotation possible
sans retirer la cellule de la ligne, ni 'ouvrir), notamment par rapport a Uappareil-
lage de Ma et al. [2006b.a|. Le cisaillement est également homogéne comme le
montrent les photos de microscopie électronique, bien que I’état de contrainte soit
complexe.

On dispose également peut-étre d’un dispositif qui permette de créer des gradi-
ents de pression homogénes sans nécessité de placer I'échantillon dans un joint [Lev-
itas et al., 2004, 2005, Ma et al., 2006b.a, Levitas et al., 2006]. En effet, si I’écrase-
ment en pression observé sur les gradients de pression correspond aux plateaux
ol toute transition est interdite, on peut obtenir au centre d’un échantillon une
plage ot la pression est quasiment constante. Néanmoins, en plus des conditions
expérimentales difficiles a recréer exactement, cette hypothése reste peu crédible.
Il est effectivement plus probable que ces gradients de cisaillement ne soient que
des gradients de pression en conditions de compression non-hydrostatique.

10.4.2.1 Limitations du dispositif

L’observation des photos de microscopie optique montre que I’échantillon a été
entrainé par 'enclume de diamant en cisaillement en raison d’un trop fort couplage
mécanique entre ’échantillon et la facette du diamant. C’est un probléme couram-
ment rencontré avec les cellules en cisaillement et qui n’est donc pas spécifique a
celle-ci.

La déformation réelle subie est plus faible que la rotation observée ne le laisse
a penser. On peut estimer le cisaillement réel subi qui est inférieur a 3236°, la
valeur obtenue en ’absence de glissement. Pour estimer I'angle réel de la déforma-
tion plastique, on mesure I’angle entre les laminations extérieures et celles qui sont
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conservées dans la zone centrale aprés chaque cisaillement. La derniére étape de
cisaillement donne ’angle correspondant a la rotation cumulée sur ’ensemble des
trois rotations successives. Si on effectue la méme mesure sur les rotations précé-
dentes, cela permet également d’estimer le pourcentage de déformation a chaque
rotation, rapporté a la déformation totale.

Sur I'ensemble de I'expérience, on totalise 40° de rotation cumulée, dont la
majorité se produit pendant le premier cisaillement (> 22°). Les cisaillements 2
et 3 sont donc de faible amplitude, de l'ordre de 9°, ce qui explique la faible
contribution du cisaillement 3 dans nos résultats. Il est donc difficile avec cette
cellule de répéter des cisaillements de méme amplitude angulaire, méme avec une
rotation d’angle fixe. Des observations complémentaires effectuées au microscope
électronique & balayage par A. Zerr ont confirmé cette observation.

10.5 Conclusions

D’un point de vue technique, nous avons pu mettre en évidence le fait que
I’état de contrainte dans une cellule en cisaillement était trés loin d’étre simple.
Pour modéliser le cisaillement dans une RDAC, il faudra donc en tenir compte
par la suite. En ce qui concerne l'effet du cisaillement sur les textures, nous avons
montré qu’il diminuait trés fortement l'intensité des textures, et provoquait un
oubli complet de la texture préexistante, ce qui n’est pas une surprise en soi.
Nous n’avons pas pu mettre en évidence d’activation de la transformation par le
cisaillement. Ce mouvement de déformation ne peut donc pas étre utilisé dans des
modéles de graine terrestre texturée pour activer des phénomeénes de transition de
phase.
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Conclusion générale

Modeéle direct d’anisotropie de la graine terrestre

Nous avons mis en place une méthode de simulation de la propagation des
rais sismiques & travers une graine numérique de propriétés élastiques et de dy-
namique connue, afin de reproduire un signal d’anisotropie artificiel et le comparer
aux observations sismologiques. Nous pouvons maintenant dire quelles sont les
conditions a remplir pour que I'anistropie exprimée par la graine modéle soit com-
patible avec les observations d’une d’une anisotropie Nord-Sud, de direction rapide
[Souriau, 2003]. Les modéles géodynamiques de grande échelle doivent étre préférés
a ceux qui produisent des textures d’orientations préférentielles trés variables. Ces
derniers produisent en effet immanquablement une forte dispersion des résidus sis-
miques et donc une faible anisotropie résultante. C’est en particulier le cas avec
un modéle de croissance équatoriale hétérogéne avec prétexturation [Bergman,
1997|. Les modéles de croissance équatoriale |Yoshida et al., 1996| avec ou sans
stratification [Deguen et al., 2011] peuvent générer une anisotropie mesurable, co-
hérente avec les observations d’une anisotropie polaire et éventuellement d’une
sous-graine [Romanowicz and Durek, 2000, Ishii and Dziewonski, 2002, Ishii et al.,
2002, Beghein and Trampert, 2003|. Néanmoins I’anisotropie monocristalline doit
étre bien plus importante que celle des modéles élastiques récents publiés Vocadlo
et al. [2009], Sha and Cohen [2010], quelle que soit la phase cristalline du fer.

A ce stade, on ne peut pas conclure sur I’origine exacte de I’anisotropie sismique
de la graine. D’un point de vue minéralogique, nous avons pu montrer que la phase
hc était la plus compatible avec les observations mais il nous faut encore trouver
les processus dynamiques qui pourraient générer 1’anisotropie sismique observée.
De nombreux processus restent a étre étudiés, tels que la translation |Alboussiére
et al., 2010, Monnereau et al., 2010] et les forces de Lorentz [Karato, 1999]. Avec
des modéles non-axisymétriques, il serait également possible de reproduire la com-
posante hémisphérique que nous commencons seulement a prendre en compte dans
notre modéle de propagation. Enfin, il faudrait utiliser un catalogue sismologique
de rais pour pouvoir pleinement comparer les résidus sismiques synthétiques et
réels, avec le méme échantillonnage géographique.

Transition de phase a-¢ dans le fer pur

Dans le but de simuler la transition de phase a-¢ dans le fer, nous avons procédé
a une analyse texturale détaillée sur nos données de diffraction a haute pression.
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Nous savons maintenant simuler la transition en utilisant les relations d’orientation
du mécanisme de Burgers [1934]. Nous avons mis en évidence une différence de
sensibilité a la contrainte non-hydrostatiques en fonction du sens de la transition,
imposant une forte sélection de variant dans le sens direct. On a pu confirmer
Iexistence d’une mémoire de texture partielle associée & une perte de mémoire
progressive au cours des cycles en pression. Nous avons également effectué des
expériences sur l'effet du cisaillement dans le fer pur. Les résultats ont montré
un abaissement des pressions de début et de fin de la transition directe a — ¢,
induisant une stabilisation de la phase de haute pression, le fer hc. Nous avons pu
mettre en évidence un état de contraintes complexe dans la cellule, en opposition
avec les simulations de Levitas and Zarechnyy [2010a].

Ces expériences nous ont permis d’obtenir une meilleure compréhension du
mécanisme de transition a-¢ dans le fer. La méthode que nous avons appliquée
pour simuler I'effet de la transition sur la texture peut étre utilisée en changeant
les relations d’orientations pour d’autres matériaux. La cellule rotative que nous
avons testée est un appareil en développement dont les perspectives d’application
sont nombreuses, notamment en termes d’étude de la rhéologie du manteau.

Un modeéle de transition de phase pour expliquer
I’anistropie sismique ?

Au début de ma thése, il était question de produire au cours des trois ans
un modeéle minéralogique et géophysique de transitions de phase dans la graine
terrestre. Sa mise en place devait étre I'occasion de joindre les deux grandes parties
de ma thése, en alliant & la fois 'expérience a haute pression et la géodynamique
dans le processus de construction du code numérique. Cette idée s’inscrivait tout-
a-fait dans notre démarche d’étudier les origines minéralogiques et dynamiques
de Danistropie de la graine. Les transitions de phase constituaient alors de bons
candidats.

Cependant, les expériences que nous avons réalisées ont montré que, dans 1’hy-
pothése ot les mécanismes de transitions sont les mémes aux conditions de la
graine, les transitions de phase tendraient a effacer les textures préexistantes. Ainsi,
les processus de transformation seraient plutot destructeurs de texture, et entr-
eraient en compétition avec les mouvements de déformation dans la graine, créa-
teurs de texture. En tout état de cause, les transitions de phase ne peuvent pas étre
considérées comme des processus pouvant expliquer I'amplitude de I’anisotropie
sismique. Néanmoins, il reste cependant un intérét géophysique a intégrer les tran-
sitions de phase dans des modéles de graine texturée.
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Forward Model of Seismic Anisotropy in the Earth’s Inner Core

A. Lincot,l’z, R. Deguen3, S. Merkel,Q, P. Caurdin,1

Seismological studies reveal a 3 to 3.8% cylindrical
anisotropy in the Earth’s inner core resulting from processes
affecting properties of its constituent polycrystals. We use
a numerically grown inner core composed of e-Fe to study
the development of texture and elastic anisotropy at the
microscopic level and simulate the measurement of seismic
anisotropy through the model. In models with flow gener-
ated from an excess of crystallization in the equatorial belt,
the global inner core anisotropy is 7 to 10 times smaller than
that of the single crystal. Compositional stratification am-
plifies the global anisotropy by 40% while the addition of
solidification textures reduces it by a factor of 3. Growth
models involving stratification produce a complex, depth-
dependent anisotropy that is more consistent with observa-
tions. The depth dependence of the seismic anisotropy and
its variance hold important information that is a key for
revealing the dynamics and history of the inner core.

1. Introduction

PKP4s—. and PKPgs_qp differential traveltime resid-
uals and free oscillations reveal a large scale cylindrical
anisotropy in the Earth’s inner core: seismic waves travel
faster along the north-south axis than within the equato-
rial plane [Poupinet et al., 1983; Morelli et al., 1986; Wood-
house et al., 1986]. Evidences for additional complexities
have accumulated over the years and a much more com-
plex picture of the inner core has emerged. There is strong
evidence for both hemispherical [Tanaka and Hamaguchi,
1997; Deuss et al., 2010; Irving and Deuss, 2011] and ra-
dial variations of the anisotropy level and geometry, with an
almost isotropic layer at the top of the inner core surround-
ing a more anisotropic region [Song and Helmberger, 1995;
Souriau, 2003] and possibly an innermost inner core with
yet different properties [Ishii and Dzieworiski, 2003].

These observations motivated models with a layered
structure, with homogeneous elastic properties in each layer
[Stizrude and Cohen, 1995; Calvet et al., 2006], but the
main cylindrical symmetry of seismic anisotropy is difficult
to reconcile with a spherical inner core growth. Indeed,
models producing a cylindrical component of anisotropy in-
volve solidification [Bergman, 1997] and stress-induced re-
crystallization or plastic deformation resulting from either
convection [Jeanloz and Wenk, 1988], heterogeneous growth
of the inner core [Yoshida et al., 1996], or magnetic forcings
[Karato, 1999; Buffett and Wenk, 2001; Takehiro, 2010].
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Models often produce a complex, depth and orientation
dependent pattern of anisotropy, inherently connected to
the elastic and plastic properties of its main crystalline
phase, that is difficult to compare with observations of global
north-south anisotropy. In this paper, we address the is-
sue of scaling microscopic properties such as single-crystal
elasticity to the macroscopic observations of seismic travel
times. According to the procedure described in Deguen
et al. [2011], we couple a dynamical model of inner core
formation with a numerical model of texture development
in e-Fe and compute the time evolution of lattice preferred
orientations (LPO) in different samples in the inner core.
We then simulate the measurement of seismic anisotropy
through each model, using the actual procedure used in seis-
mological studies.

Yos-PTex

SOLIDIFICATION-INDUCED
@ PRE-TEXTURATION

@rientation of hcp crystals from crystallisatiorD

Figure 1. Schematic view of the geodynamical models.
Yos-Ptex and Yos-Ran are deduced form the quadripo-
lar Yoshida et al. [1996] model. In Yos-PTez, hep cristals
solidify at the ICB with their c-axes lying preferentially
in the horizontal plane (blue) while in Yos-Ran, the ori-
entations of the hcp crystals are random (red). Yos-Strat
takes into account the stable density stratification with
no initial texture (random).

For each investigated geodynamical model, we then eval-
uate the most relevant single-crystal elastic anisotropy pa-
rameter and investigate how the dynamics of inner core for-
mation affects the scaling between anisotropy at the single-
crystal scale and that measured using seismic waves. This
analysis leads us to propose two simple dimensionless pa-
rameters that can be used to evaluate the effect of single-
elastic moduli on global inner core anisotropy. Our results
also demonstrate that the depth dependence of the seismic
anisotropy and its variance hold important information that
is a key for revealing the dynamics and history of the inner
core and that it should be used for a better characterization
of processes of inner core formation.
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Table 1. Single crystal elastic moduli (in GPa) and dimen-
sionless single crystal anisotropy parameters (Egs. 2, 3) of
reference models for e-Fe at inner core conditions. Labels are
the same than those of Fig. 2. Note SC, ST, MA, VO are
presented for reference and are not used in our analysis that
relies solely on the 3000 random models.

Ci2  Cis

Model  Cii Cay Caa  AV|T% Ay

V Ip V |Ip
SC 1438 1035 950 1470 211 0.011 -0.014
ST 2130 2010 925 1470 140 -0.191 -0.076
MA 1533 846 835 1544 583 -0.015 0.064
VO 1646 1253 995 1559 153 -0.028 -0.048
A 2338 1891 866 1332 64 -0.299 -0.100
B 1944 1907 676 1961 335 0.005 -0.090
C 1437 1119 1194 1407 276 -0.010 0.054
D 2358 1632 1581 1330 274 -0.303 0.061
— A a1 SC
m— B mms ST
13} mm C i MA
~ |==—D ---VvO
s
2
= 121
3
3 -
g1t -7
3
|
a9
10F

0 15 30 15 60 75 %0
Angle to ¢ — axis (°)

Figure 2. P-wave velocity profiles for e-Fe single crystal
at inner core conditions. Black lines are from Ab initio
calculations and experiments: SC, back dashed-dotted
line [Sha and Cohen, 2010], ST, thick black dashed line
[Steinle-Neumann et al., 2001, 6000 K], VO, thin black
dashed line [Vocadlo et al., 2009, 5500 K], MA, thick
black dotted line [Mao et al., 1998]. Thick coloured lines
display four end-members elastic models A, B, C' and D,
selected from the 3000 random draws, and listed in Table
1.

2. Methods

Although other phases have been proposed [Vocadlo
et al., 2003; Dubrovinsky et al., 2007; Kuwayama et al., 2008;
Belonoshko et al., 2008], we consider a pure hcp- or e-Fe, in
agreement with recent experimental studies [Tateno et al.,
2010] and assume dominant basal slip, with contributions
of prismatic and pyramidal slip [Merkel et al., 2012]. Three
different geodynamical models, derived from that of Yoshida
et al. [1996], are considered: Yos-Ran, Yos-Strat and Yos-
PTez.

All three models are based on the assumption that
geostrophic convection in the outer core results in faster
crystallization in the equatorial belt of the inner core,
the resulting topography being continuously relaxed by a
quadrupolar viscous flow within the inner core [Yoshida
et al., 1996]. In models Yos-Ran and Yos-PTez, the density
profile in the inner core is assumed to be neutrally strat-
ified, as assumed by Yoshida et al. [1996], and the topog-
raphy relaxation generates a large scale, pure shear, defor-
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mation gradient increasing with depth. This does not pro-
duce more than 100% of cumulated plastic deformation and,
hence, produces relatively weak textures. Models Yos-Ran
and Yos-PTez differ in the initial conditions of the iron agre-
gates at the ICB, with no initial texture (random orientation
of the hep crystals) in model Yos-Ran and a solidification
induced pre-texturation in model Yos-PTex, with the c-axes
lying preferentially in the horizontal plane [Bergman et al.,
2002; Deguen et al., 2011] (see Fig. 1) . Finally, model Yos-
Strat considers the effect of a stable density stratification
induced by the gradual evolution of the chemical compo-
sition of the outer core during crystallization [Deguen and
Cardin, 2009]. Stratification inhibits radial motions but en-
hances deformation in the uppermost layers, resulting in a
larger cumulated strain of up to a few 100%. Model Yos-
Strat assumes an initially random orientation of the iron
grains (see Fig. 1).

Elastic properties of e-Fe at inner core conditions from
ab initio calculations and experiments are still debated (see
models of Mao et al. [1998]; Steinle-Neumann et al. [2001];
Voéadlo et al. [2009]; Sha and Cohen [2010] in Table 1 and
Fig. 2) . We therefore generate a large number (> 3000)
of random sets of single crystal elastic moduli. During this
process, we impose an Hill average of the bulk and shear
moduli of the single crystal matching that of the inner core
within 15% [Dzieworiski and Anderson, 1981]. We also im-
pose conditions for mechanical stability defined as [ Wallace,
1972

Ci1 — Ci2 > 0;

FitA — FitC
5 = Fit B L = Fit D

Fit Irving = Fit Irving
60 Data A e DataC

Data B e DataD

30

15

Angle to Earth rotation axis (°)
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I
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= FitC
= Fit D
= Fit Irving
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60

45

30

15
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Figure 3. Travel times residuals (i.e. seismic
anisotropy) as a function of angle between the ray and
the Earth rotation axis. Individual travel time residuals
for all simulated rays are indicated by small dots. Full
coloured lines are fits of the data assuming a uniform in-
ner core anisotropy (Eq. 1). The black line is the seismic
results of Irving and Deuss [2011]. (a) Model Yos-Ran
and elastic models A (blue) and B (green). (b) Model
Yos-Ran and elastic models C' (red) and D (purple). (c¢)
Model Yos-Strat and elastic models A, B, C' and D. (d)
Model Yos-PTex and elastic models A, B, C and D.
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Ci1+ Ci2 + Cs3 > 0;
(Ci1 + C12)Cs3 — 2 Ciy) > 0;
Cyq > 0.

These conditions impose severe restrictions on the shape
of the single crystal anisotropy (see Fig 1 of Supplementary
Information).

Along with results from the literature, four end-members
sets (A-D, Table 1, Fig. 2) are selected from the random
draw to ease the discussion.

For each geodynamical model and each elastic model, and
according to the procedure described previously [Deguen
et al., 2011], meridional maps of anisotropy are generated
for a present day inner core, with a spherical grid resolution
of 120 km in depth and 10° in latitude. At each point of the
grid, the full elastic tensor of the corresponding polycrystal
is stored for later use.

More than 300000 synthetic seismic rays are then gen-
erated to probe the whole inner core and simulate seismic
measurements. According to the procedure used in seismic
studies, the rays are classified using 3 scalars: the depth
of its turning point, «, (the deepest point of the ray) [0-
1220 km)], the latitude of its turning point, S [0-180°], and
the angle between the ray at its turning point and the merid-
ional plane containing the turning point, v [0-360°]. The
length of the ray is divided into straight [Stizrude and Co-
hen, 1995] segments on a 20x72x72 regular grid in «, 8, and

For each segment, we evaluate the slowness of the mate-
rial by solving the Christoffel equation with a local elastic
tensor estimated from a bilinear interpolation of the merid-
ional maps of anisotropy generated above. Finally, for each
ray, we estimate the normalized seismic travel times residual
5t/t = (s — 5°)/s” where s is the simulated slowness of the
seismic ray, and s° is the slowness of that same ray for an
homogeneous and fully isotropic inner core.

Our model allows for a detailed analysis of anisotropy, in-
cluding the depth and orientation dependence of the travel
time residuals. However, seismological studies usually do
not have the resolution to investigate such details and use
averaging procedures with travel times residuals fitted to
[Irving and Deuss, 2011]

8t/t = a+ beos® ¢ + ccos® ¢, (1)

where a, b and c are adjustable parameters and ( is the angle
between the ray and the Earth rotation axis. The quantity
b+ c is the difference between polar (¢ = 0°) and equatorial
(¢ = 90°) residuals, and is a measure of the global inner core
anisotropy often reported in the literature.

In hexagonal single-crystals, anisotropy can be described
by the difference in P-waves velocities along the a- and c-
axes, V5 and V5, and the amplitude of the "bell-like” shape
of P-waves velocities 45° away from the c—axis (Fig. 2).
We therefore introduce the two following dimensionless
anisotropic parameters:

AV [ VE—VE
_ Yr—Vp 2
v, vp )
AV |5 VA (VE 4+ VE) /2 3)
V ip N VIS" ’

where Vp' is the average P-wave velocity and Vﬁ‘r’o is the
P-wave velocity 45° away from c.

3. Results

Fig. 3 compares our simulated travel time residuals to a
fit to actual PKP seismic measurements [[rving and Deuss,
2011]. In Fig 3a, for geodynamical model Yos-Ran and elas-

tic model B (with AV/V|5“ & 0), the scatter of the travel
time residuals is small with a non-measurable anisotropy.
The same geodynamical model with elastic model A induces
alarge scatter of travel time residuals, indicating a high de-
gree of depth and geographical dependence of the anisotropy.
Fit of model A residuals by Eq. 1 results in a 3.3% global
anisotropy, in line with seismic measurements. Similar con-

Standard deviation of residuals :
0:6% ©:3% e 1% - :10.1%

—0.2 —0.1 0.0

AV/V|E"

Figure 4. Evolution of the fitted global inner
core anisotropy with single crystal elastic parameters
AV/V|5 “ and AV/ V|;1,50 for geodynamical models Yos-
Ran (a), Yos-Strat (b) and Yos-PTez (c¢). Contour lines
(and the associated gray scale) indicate the percentage
of global seismic anisotropy, interpolated from the global
anisotropy fitted to the 3000 models. Each model is indi-
cated by an open circle which size indicates the standard
deviations of the fit. The figure has been reduced around
the 4 published sets SC, ST, MA, VO of elastic moduli
for e-Fe , shown for reference. Full version is available in
the Supplementary Information
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Figure 5. Travel times residuals (i. e. seismic anisotropy) in different shell layers in the inner core (60 km below ICB,
yellow, 60 to 200 km below ICB, blue, 200 to 350 km below ICB, green, 350 to 820 km below ICB, red, and below 820 km,

black) for elastic model A and geodynamical models Yos-Ran (a), Yos-Strat (b), Yos-PTex (c).

Solid lines are average

residuals for each shell layer and each angle to rotation axis and error bars indicate the scatter of the residuals.

clusions could be drawn from Fig. 3b and elastic models
C and D, showing that the resulting global anisotropy is
mainly controlled by AV/V|5 .

Fig. 4 presents the fitted global seismic anisotropy (b+c)
as a functlon of the s1n%le crystal anisotropic parameters
AV/V[5* and AV/V|E for all models we generated. The
general trend of the global anisotropy variations is shown by
the contour lines resulting from the interpolation between
each random models. Model Yos-Ran, with fast crystal-
lization in the equatorial plane and random crystallization
textures, produces global anisotropies 7 to 10 times smaller
than that of the single crystal. The interpolation of the
global anisotropy data reveals parallel isocontour mainly
controlled by AV/V|% “. The bell like shape anisotropy of
the single crystal acts as a secondary but non negligible fac-
tor. As observed in Fig. 3a and 3b, the scatter of the data
residuals away from the seismic fit of Eq. 1 can be large.
The amplitude of the standard deviation of the fit is shown
in Fig. 4 by the size of the symbols. The quality of the
fit decreases rapidly as the global anisotropy increases, with
standard deviation around 2% for a 3% global anisotropy,
indicating a strong depth and latitudinal dependence of the
residuals.

This general behaviour is fairly independent of the geo-
dynamical model. For all, elastic models with AV/V|5 % ~
0 produce negligible global anisotropy. Large negative
AV/V|5 ® elastic models are necessary to produce a mea-
surable global anisotropy, but this also results in a large
scatter of the travel time residuals. The addition of stratifi-
cation in Yos-Strat (Fig. 4b) amplifies the global anisotropy
by about 40%. Consequently, A type elastic models pro-
duce a global anisotropy around 5%. Stratification focuses
the deformation in superficial layers where a strong LPO is
generated. The scatter of the residual times is very large
(up to 6% of standard deviation), especially for equatorial
paths (¢ = 90°, Fig. 3c).

The addition of a solidification texture in Yos-PTex
(Fig. 4c) reduces the global anisotropy by a factor of ~ 3.
Even if the anisotropy is locally strong, the spherical sym-
metry of the crystallizing boundary prohibits the emergence
of a significant global cylindrical anisotropy for quadrupo-
lar flows. The scatter of the residuals is even larger than
for model Yos-Strat (up to 6% of standard deviation for 1%
of global anisotropy) and is distributed for every angle ¢
(Fig. 3d).
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4. Discussion and Conclusion

The large reduction of the anisotropy from the single crys-
tal to the inner core is due to the averaging along the seismic
rays. A strong local anisotropy, acquired by deformation or
crystallization processes, is reduced at the global scale by
other regions where the anisotropy has a different orienta-
tion. Models with random and fast crystallization at the
equator provide a simple deformation geometry with less
reduction of anisotropy between the local and the global
scale. Stratification produces a complex and localized defor-
mation and anisotropy, stronger than in Yos-Ran. In spite of
the averaging effect, stratification does strengthen a global
anisotropy with an apparent symmetry around the Earth
rotation axis.

Few of the published sets of elastic moduli for e-Fe provide
enough elastic anisotropy to match that of the inner core
[Steinle-Neumann et al., 2001] and the most recent calcula-
tions all converge towards fairly isotropic moduli [Voéadlo
et al., 2009; Sha and Cohen, 2010]. It is doubtful that e-
Fe alone is sufficiently anisotropic to match the inner core
anisotropy in such models. In the future, anisotropy in elas-
tic models could be increased by including the effects of light
elements (or Ni) coupled with pressure and temperature on
iron phases stability [ Vocadlo et al., 2003; Dubrovinsky et al.,
2007; Kuwayama et al., 2008; Belonoshko et al., 2008]. In
the framework of our study, the difference in P-waves veloc-
ity along the c— ans a — azis is the key factor while the the
”bell like” shape is secondary.

Fig. 5 shows the averages of travel time residuals (elas-
tic model A) for different shell layers in the inner core. We
observe a strong depth dependence of the PKP wave travel
time residuals in average (solid lines) but also in scatter-
ing (errors bars). A fit of Eq. 1 through those datasets
oversimplifies the data as it tends to smooth out the depth
dependence and the scatter of the time residuals. Here, the
scatter and depth-dependence of the time residuals do not
arise from errors in the fitting procedures, but are deeply
related to the tectonics of the inner core. Model Yos-
PTex (Fig 5¢), for instance, produces weak and inconsistent
anisotropy at all depths. Model Yos-Ran (Fig 5a) anisotropy
gradually increases with depth, in agreement with observa-
tions [Souriau, 2003], but is not consistent with observa-
tions of fast transitions of anisotropy [Ishii and Dzieworiski,
2003]. Stratification (Fig 5b), on the other hand, not only
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increases global anisotropy, but also implies an heteroge-
neous radial dependence and variance of anisotropy from a
superficial isotropic layer to a fossilized anisotropic central
region, as suggested by seismic measurements. We there-
fore suggest that the analysis and parametrization of seis-
mic data progress towards this direction to allow a better
characterization of processes of inner core formation.
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The orientation distribution function weighted elastic properties of the textured polycrys-
tals are calculated using Hill average [Matthies and Humbert, 1995; Matthies et al., 2001].
Later, we evaluate the slowness of the material by solving the Christoffel equation for wave
propagation [Mainprice, 1990]. However, this resolution is inherently linked to a Voigt-type
approximation, where uniform deformation is imposed by the wave displacement, and this can
lead to numerical instabilities within our model.

Fig. 2 presents the average P-wave velocity in the inner core vs. that of the single crystal,
calculated using the Hill average, for all elastic models that were generated. For each elastic
model, each geodynamical model, and each point of the inner core grid, we average P-wave
velocities obtained by solving the Christoffel equation in all orientations and obtain a local
average P-wave velocity. The average P-wave velocity for the corresponding elastic and geo-
dynamical model is calculated by averaging all these results. Overall, there is a fair agreement
between average P-wave velocities obtained using this procedure and those obtained using the
Hill average of single crystal elastic moduli.

Difficulty arises when investigating the dispersion of average P-wave velocity among grid
points for a single elastic and geodynamical model. Fig. 3 presents the difference between
the maximum and minimum average P-wave velocity among grid points vs. AV/V|5* and
AV/ V|jlg50 for our three geodynamical models. For some malformed sets of single elastic moduli,
those can reach up to 4 km/s. This later generates an instability in the calculation of travel
time residuals that can not be solved.

Fig. 3 also shows that, for more than 89 %, of our models, this difference remains below
1 km/s, a level that is acceptable for the rest of the analysis. We therefore decided to eliminate
the remaining 11 % sets of elastic models from the model. The location of the points that
were removed are shown as red dots in Fig. 1. It should be noted that, for all sets of elastic
moduli we removed, the value of at least one individual elastic modulus is extremely far from
any published set of elastic moduli for e-Fe. Those are, hence, very unlikely to be relevant for
inner core studies.
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Figure 1: Evolution of the global inner core anisotropy with AV/V|5* and AV/ V|j\%350 for
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The characterization of iron phase transition mechanisms is key in understanding deep Earth
dynamics as well as in physical and industrial applications. We made three consecutive pressure
cycles between 1 and 25GPa at room temperature and crossed repetitively the phase transition
range of pure iron. We perfomed a textural study on x-ray diffraction measurements and simulated
the phase transition considering Burgers mechanism [1]. Our results confirm Burgers mechanism
as the active mechanism during « <> € phase transition of Fe. Helium is found to be a slightly
non-hydrostatic and induces a strong variant selection during the a — € transformation. The three
cycles are found to be limit cycles. Complete transformation textures are expected to be achieved
after three cycles, describing from that moment a fully reversible phase transition path.

Iron is one of the most abundant metals on Earth and
it is considered as a dominant component of the terres-
trial planetary cores. It is also a widely used techno-
logical material and the principal element within steels
where all kinds of phase transformations are used to im-
prove the physical properties of the material by either
creating new orientations or randomizing the crystallo-
graphic texture. More generally, understanding texture
evolution during transition is critically relevant to many
applications of iron and steels as well as in geodynamical
processes in the Earth’s inner core [2]. There are cur-
rently intensive efforts to understand the phase diagram
of iron [3-6] and the transition mechanisms inherent to it.
Out of all polymorphic transformations in iron, the a-e
transition presents both a physical and a geophysical im-
portance. This transformation was first observed under
shock-waves rather than static compression by Bancroft
et al. in 1956 [7]. At ambient conditions, the ground
state crystal structure of Fe is its a-phase, ferromag-
netic body-centered cubic (bcee). Upon pressure, it un-
dergoes a pressure-induced phase transformation to the e
form, switching to an hexagonal-closed-packed (hcp) lat-
tice at about 13 GPa under quasi-hydrostatic conditions
and room temperature [4, 8, 9], with a hysteresis [10-12]
that is characteristic of a martensitic phase transition
[13, 14]. A good characterization of this pressure-driven
phase transformation is important for understanding the
mechanical response of iron and its alloys upon compres-
sion. Finally, the possible stability of bce-Fe under ex-
treme conditions of the inner core [15-17] as well as the
higher degree of single crystal anisotropy of bee compared
to hep-Fe [18] may aggree well with observations of a seis-
mic anisotropy. For all these reasons, texture changes
in iron and alloys during the a-e phase transformation
are of longstanding interest [19-21]. Since these pioneer-
ing experiments, the transformation has been extensively
studied. Many attempts have been made to characterize
this transition and accurately simulate the transforma-
tion textures. Several mechanisms have been suggested

for the a-e transition in iron, as described by Wang and
Ingalls [22, 23]. The first atomic path corresponds to
the compression-shuffle mechanism presented by Burgers
[1]. Wang and Ingalls described two other atomic path-
ways achieving the close-packed structure both through
the activation of a shear-shuffle mechanism, one of them
involving an additional third step with a transformation
to a metastable face-centered-cubic (fcc) structure. Al-
though the exact mechanism of the a-€ transition remains
controversial [22, 24, 25], there is a large body of evidence
both experimental [20, 23, 26-29] and theoretical [28, 30
34] that the transformation follows Burgers relationships
in aggreement with observations in other metals like Zr
[35, 36] and Ti [37-39]. To ascertain what is the exact
transformation path has proven to be quite the challenge.
It is our ambition to perform a detailed texture analy-
sis of the a-¢ transition as it has, to our knowledge, not
yet been done for iron. Thus we may remove the current
indeterminacy since transformation textures depend on
the activated mechanism.

In this Letter we report results of complete texture
analysis on x-ray diffraction data of Fe at room temper-
ature under hydrostatic conditions for three consecutive
pressure cycles from 5 to 20 GPa, i.e., over the entire
range of the onset-to-completion of the a-¢ phase tran-
sition. We compare these data with our simulations of
the transformation considering Burgers mechanism (see
Tab. I for crystallographic orientation relationships be-
tween the two phases) from which conclusions can be
drawn on the transition path. Observations can then be
applied with some caution to the macroscopic Earth and
bring new insights for the properties of the Earths core.

The experiments were performed on high-pressure
beam line ID27 at the European Synchrotron Radiation
Facility (ESRF) (Grenoble, France). In the principal run,
a sample 30x30um of 25um-thick iron foil (99.5% purity)
was embedded into a rhenium gasket along with ruby
spheres (3-4um diameter) and loaded in a membrane di-
amond anvil cell [40, 41]. A second run following the
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TABLE I. Cristallographic orientation relationships between
the crystalline phases for the bce-hep (a-€) transformation
following Burgers mechanism. The 12 variants of the forward
bee—hep transition (right column) are numbered from V1.1
to V6.2, the first digit corresponding to the orientation re-
lationship between the crystallographic planes (2nd column)
and the second digit to the relationships between directions
(3rd column). The 6 variants of the reverse hcp—bcc (left
column) are numbered from V1 to V6.

hep—bee Planes Directions bce—hep
VI (1100 | 0000y (1 | B T
V2 (100 | 0000y i | BHOR V3
V3 01 | (0000, [y | BHGE VS
V4 (110)bee || (0001)pep H}H: H gﬁg}:; y,ié
V5 (100 | 0000y [y | B0 V2
VO OTe | @000y (i1l 3High Ve

same experimental setup was performed this time with a
5pm-thick iron foil to avoid bridging the diamond anvils.
Helium was chosen as a pressure transmitting medium for
it provides the best quasihydrostatic pressurizing condi-
tions in the experimental conditions [9, 42]. The pressure
was measured in-situ from the luminescence of a ruby
gauge. We performed three consecutive complete pres-
sure cycles from 1 up to 25 GPa at room temperature.
Diffraction data were collected with fine incident x-ray
beam (8x9um?) of 0.3738Awavelength on a Fast Scan
CCD detector. The collected images were unrolled in or-
der to obtain the two-dimensional diffraction spectra of
the o and € pure phase, respectively. The image data
were entered into the program MAUD (Materials Anal-
ysis Using Diffraction) and refined using the Rietveld
method [43-48] to extract the bee and hep orientation
distribution functions (ODF) (Fig.1) which were finally
filtrated in order to reduce the number of crystallographic
orientations to 3000 grains.

As the refinement on diffraction data of the 5um-thick
sample strictly confirms the principal run observations,
we will focus only on presenting the results of the tex-
ture analysis for the static compression performed on the
25um-thick iron foil. The proportion of the e phase dur-
ing increasing and decreasing pressure is shown in Fig.
2. The large hysteresis and phase coexistence range are
stable through pressure cycling. The onset pressure of
the forward a — ¢ transition is 14 GPa and the mixed
phase is all converted to e-Fe by ~18 GPa. The re-
verse transformation onset-to-completion is 10 to 5 GPa.
This is consistent with literature [8-11]. However we ob-

260

180

90

o

Experimental

©O
o

o
< 90
S 180
§ 180
N
S

o

-90

-180
10.0 12.0 14.0 16.0 18.0 20.0

26 (°)

FIG. 1. Refined and experimental unrolled two-dimensional
diffraction spectra for the 25um-thick iron foil using MAUD
Rietveld method for refinement.

serve that a few grains of hcp-Fe and bece-Fe persist until
over 20 GPa and below 4.5 GPa, respectively, particu-
larly for the last two pressure cycles. This is in aggree-
ment with observations of small remnants of both phases
persisting well outside the mixed phase pressure range
in iron by Taylor et al., 1991 [11]. This was also re-
ported for other metals [38, 49-51]. In Fig. 3 we report
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FIG. 2. Evolution of phase proportion of e-Fe during pressure
cycling. Pressure cycles are numbered in chronological order,
C1 to C3. Black stars are for C1, orange squares are for C2
and green diamonds for C3. Empty markers corresponds to a
loading step, grey full markers stand for unloading.

the results for texture analysis performed on the pure
phases in the 25um-thick iron sample. For each cycle,
experimental textures of the pure phases of bece and hep
derivating from diffractions collected outside the onset-
to-completion range of the transition are presented in the
central columns. From the orientation distribution, pole
figures (0001) and (1010) for the € phase and (110) and
(100) for the o phase were calculated and are shown in
the direction of compression. The starting sample of bce



shows a typical rolled Fe texture [45, 52]. Preliminary
examination reveals strong preferred orientations for the
e-Fe pure phase transformation textures. The c-axes are
preferentially aligned perpendicular to the compression
direction similar to texture documented in case of uni-
axial compression [52, 53] with a strong maximum of ~8
m.r.d., more than three times stronger than the higher
orientation intensity for the initial bee texture. The high
texture strength of e-Fe clearly indicates a variant selec-
tion during the forward o — € transition. This indicates
that there is an active variant selection during both the
forward o — € transformation. For the o phase though,
the transformation e — « produces weaker textures than
the initial rolling texture and far weaker than the hep tex-
ture. The ODF maximum is about 1.5 indicating that a
substantial number of crystallites are randomly oriented.
Thus there is no clear evidence that a variant selection
occurs during the reverse transition. This is consistent
with previous works for other transition metals like Ti
[51] and Zr [36, 38] where a dependency of the variant
selection on the transformation was already pointed out.
For both crystalline phases, we note a remarkable evolu-
tion of the transformations textures throughout the end
of the experiment. While the first simulated bcc tex-
ture shows all features of the last simulation, we observe
remnant orientations that were clearly inherited from the
starting rolling texture. Through pressure cycling, other
orientations inherited from the e-« increase in intensity,
gradually smoothing out the remnant orientations. After
the last cyle, they prevail clearly and we reach a sort of
stable state of the transformation texture of bee produced
by the reverse transition. The same observation can be
raised from examination of the experimental hcp textures
as their strength increases cycle after cycle as the cen-
tral orientations of (0001) disappear in favour of higher
angles. In order to understand the observed texture pat-
terns, we simulated the a-e transformation using Burgers
mechanism. Simulated textures for bce-Fe and hep-Fe are
presented on the left and right columns, respectively. For
the reverse ¢ — «a transformation, no particular variant
selection was needed in order to match experimental bee
transformation textures. Simulations reproduce all im-
portant features particularly for the last cycle such as an
almost random orientation of (110) planes and the prin-
cipal preferred orientations of (100) planes. Despite the
fairly good aggreement with observations, the simulation
produces weaker textures which could be due to the ini-
tial filtration applied to experimental ODF's before simu-
lation. However simulations with no variant selection of
the forward transition o — € (case a.) could not by any
means match experimental results as the simulated hcep
textures are random thus no way close to reproducing the
high intensity of the experimental textures. We applied a
variant selection favoring variants perpendicular within
10° to the compression direction (b.). The simulated
patterns show a striking resemblance with those that are
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FIG. 3. Experimental and simulated pole figures of the o > ¢
phase transition. Left color scale for intensity is for bec only,
right is for hep (unit is m.r.d. as in multiplicates of random
texture). Notation for pressure cycles is the same as in Fig. 2:
C1 to C3. Loading step is marked “.1”, unloading step is “.2”.
1 simulation run for e — «a: no variant selection. 3 simulations
run for @ — e: no variant selection (a.), strict variant selection
(b.) and same strict variant selection dampered statistically

(bias in %) (c.).

actually observed, including the (0001) maximum in the
transverse direction other albeit too intense. In (c.), we
apply a variable statistical bias forcing a certain percent-
age of bee grains with favorably oriented hep variants to
undergo no variant selection during the transition. In
this case, simulation patterns are coherent with obser-
vations. Another interesting observation to point out is
that the empirical value of the bias decreases gradually
through cycling. A simple linear interpolation predicts
no statistical bias starting C4, thus (b.) should repro-
duce adequately both the texture patterns and strength
indicating that the variant selection is always favored.
Both the forward and reverse transitions can be simu-
lated using Burgers crystallographic orientation relation-
ships. We confirm here the Burgers atomic path as the
mechanism activated during the a-e transformation in
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iron. Conversely, the shear-shuffle mechanisms [22, 23]
may not reproduce our experimental textures as they
double the number of variants and thus the simulated
textures are bound to differ from Burgers transforma-
tion textures. Also no intermediate fcc phase was de-
tected for the duration of the experiment. This is coher-
ent with most previous works [20, 23, 26-28, 30-34, 53].
We find direct evidence of variant selection during the
forward transformation to the high pressure phase con-
trolled by non-hydrostatic stresses in the cell as the seem-
ingly compression transformation textures of hep suggest
[52, 53]. A possible bridge between the sample and a
diamond face may cause systematic errors in our exper-
iments and bias the x-ray diffraction measurements by
creating deviatoric stresses in the sample [54]. Neverthe-
less, since the same variant selection is also found in the
second experiment with a much thinner sample, it seems
highly improbable that this variant selection is in fact
an artefact due to bridging. On the basis of the present
data, we can safely assume that the variant selection we
found is robust. While it has been shown that using
helium as a pressure transmitting medium along with
tiny samples provides the best quasihydrostatic pressur-
izing conditions [9, 42], it appears that even the slight-
est non-hydrostaticity within the sample will affect the
forward transition, more sensitive to deviatoric stresses
than the reverse transformation. It has been suggested
that the variant selection is a direct consequence of an
orientation-selective v — € transformation, favoring new
orientations produced during nucleation and preferential
grain growth as evidenced in other metals [49, 50]. A gen-
eral confirmation is given by Wenk et al. [45], supported
by Lonardelli et al. [38], who found that stress fields
arising from interactions among neighboring grains are
responsible for variant selection favoring common vari-
ants between adjacent bcce grains, probably to minimize
the grain boundary energy. A close examination of our
mixed phase experimental textures brought to light that
the e grains persisting long after the transition domain
is achieved present the same orientation pattern as the
transformation textures of € pure phase but much sharper
and stronger. It is thus highly probable that those grains
provide nuclei for preferential growth [49] that will ulti-
mately dominate the fabric and make it impossible to re-
store the original « orientation patterns. This explained
the increasing strength of € texture through pressure cy-
cling as the grains are slowly reoriented. This reorganiza-
tion affects the reverse transition as well. By C4, stable
transformation textures are achieved for both crystalline
phases. The three initial cycles can be interpreted in a
way as limit cycles for they still preserve remnant some
orientations of the initial bee rolling texture. Transfor-
mations thus resulted in a partial texture memory in spite
of dramatic morphological changes and irreversibility in
the microstructure [51, 55]. Thus our present work pro-
vides evidence for a texture memory effect which while
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being profusely documented for other transition metals
[38] remained, to our knowledge, to be isolated in iron
and was deemed unlikely [56].

To sum up, the a-e¢ transformation in iron can be
modelized by the generally accepted compression-shuffle
mechanism. However, a strict application of Burgers
crystallographic orientation relationships may not repro-
duce all features of the transformation patterns and may
not account for nucleation and preferred grain growth
induced by the non-hydrostatic stresses in the sample
during the forward transition @ — €. As a consequence,
even the slightest non-hydrostaticity within the sample
will induce strong variant selection. A limited texture
memory effect was brought into light and can be erased
through pressure cycling. Helium being the best pres-
sure hydrostatic medium, our results can be applied with
some caution to the Earth’s inner core dynamics. We
can only recommend that future geodynamical growth
models predicting phase transitions include both nucle-
ation and texture memory effects. As a matter of fact,
while the forward @ — ¢ may produce supplementary
texture, the opposite will occur with the reverse transi-
tion where an almost complete randomization is to be
expected. As a conclusion, the yet surprisingly strong
seismic anisotropy in the inner core may not be explained
by the occurence of a phase transition from hcp to bee
iron.
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