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1 INTRODUCTION

La plasticité des matériaux est affectée par des parametres extérieurs tels que la pression, la température,
et la vitesse de déformation. L’influence de la température et de la vitesse de déformation est étudiée
depuis de nombreuses années (e.g. Frost et Ashby, 1982). L’effet de la pression, en revanche, reste peu
étudié, du fait du manque d’applications industrielles, mais aussi des difficultés expérimentales. Le pa-
rametre pression, cependant, est trés important pour la compréhension de I’intérieur des planetes car,
en augmentant avec la profondeur, il produit de nouvelles structures cristallographiques, plus denses et
avec des propriétés mécaniques différentes (e.g. Price, 2009). La pression induit aussi des changements
importants dans la structure électronique des solides qui, eux aussi, affectent les propriétés mécaniques
des matériaux (e.g. Amodeo et al., 2012).

Ces 15 dernieres années ont vu le développement de nouveaux équipements de haute pressions couplés
a des mesures sur synchrotron permettant des études de rhéologie dans les conditions de pression et
température de I’intérieur de la terre. Les échantillons, de taille millimétriques dans les presses “gros
volume” et de 1’ordre d’une centaine de microns dans les cellules a enclumes de diamant (CED), sont
soumis a des vitesses de déformation de 10~7 & 1072 s~!. Au cours de la déformation, la contrainte
appliquée (%), la déformation (¢), et la vitesse de déformation (¢) sont quantifiés in-situ par diffraction
et radiographie des rayons X.

Ces nouvelles méthodes, permettant des mesures jusque 20 GPa et 1800 K dans les presses gros-
volume et au dela de 200 GPa en cellule diamant, ont renouvelé les travaux concernant la rhéologie
dans ces conditions. Les applications en Sciences de la Terre sont multiples et, en particulier, pour la
compréhension des mécanismes microscopiques gouvernant les mouvements de convection du man-
teau ou I’existence de séismes profonds. En sciences des matériaux, ces méthodes permettent aussi
I’étude de la plasticité de nouveaux matériaux, tels que les matériaux ultra-durs, ou la calibration de
modélisation numériques hors de leur champ d’application usuel.

Dans un premier temps, je vais présenter brievement les différentes méthodes expérimentales dont nous
disposons. La seconde partie présentera un résumé des techniques de caractérisation in-situ ainsi que
quelques exemples de résultats et applications. Je tiens a préciser, enfin, qu’une partie de ce manuscrit
est la traduction en frangais de deux articles de revue : Raterron et Merkel (2009) et Merkel et Cordier
(in press).

2  METHODES DE DEFORMATION SOUS HAUTE PRESSION

Ces dernieres années, les développements expérimentaux les plus importants se sont concentrés sur les
appareillages permettant d’atteindre les pressions du manteau terrestre. Dans cette section, je vais donc
me concentrer sur les appareils travaillant a des pressions supérieures a 3 GPa et ne parlerai pas des
machines de plus basse pression telles que les presses de Griggs ou de Paterson (e.g. Jung et al., 2006;
Demouchy et al., 2014).
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FIGURE 1 — a) La presse D-DIA de la ligne ID06 a I’ESRF. b) Principe de la D-DIA. Pour obtenir
une pression hydrostatique, les 6 enclumes (4 latérales, 2 verticales) sont avancées a la méme vitesse.
Une compression axiale a pression constante est obtenue en avangant les enclumes verticales tout en
écartant les enclumes latérales (schéma). Une compression latérale est obtenue en reculant les enclumes
verticales tout en avangant les enclumes latérales (inverse du schéma). ¢) Assemblage classique utilisé
dans les expériences de déformation (Bollinger ez al., 2014, 2015).
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FIGURE 2 — a,b) La presse RDA et le montage pour une expérience de torsion (Xu et al., 2005). c)
Modification de 1’assemblage pour des expériences en cisaillement avec mesure de contrainte et de
déformation sur synchrotron (Nishihara et al., 2008).

2.1 Presses “Gros Volume”

La Deformation-DIA (D-DIA), la Rotational Drickamer (RDA), et la Deformation T-Cup (D-TCup)
sont les trois principales presses de type “gros volume” utilisées pour des expériences de plasticité sous
haute pression. Toutes trois permettent la déformation controlée d’échantillons de taille millimétrique.
La D-DIA (Durham et al., 2002; Wang et al., 2003) est une presse hydraulique au sein de laquelle
un assemblage cubique est soumis I’action de 6 enclumes (Figure 1). Des fours en graphite au sein de
I’assemblage permettent de chauffer I’échantillon jusque 2000 K environ. La pression hydrostatique est
obtenue en avangant les 6 enclumes de la méme distance. L’échantillon est ensuite déformé a pression
constante, en compression axiale en avancgant les 2 enclumes verticales tout en écartant les enclumes
latérales, ou en compression latérale en avangant les enclumes latérales tout en écartant les enclumes
verticales. La D-DIA permet des expériences a des vitesses de déformation entre 1077 et 1073 s~ et
des pressions et températures atteignant 18 GPa et 1900 K (Kawazoe et al., 2013). La presse D-TCup
(Hunt et al., 2014) est un montage similaire qui, a terme, devrait pouvoir fonctionner a des pressions
plus élevées. A I’heure actuelle, ce montage a fonctionné jusque 20 GPa a 300 K et 10 GPa a 1100 K.
Dans les deux cas, la géométrie de déformation est axiale, avec une symétrie cylindrique autour de
I’axe de déformation. La déformation axiale est mesurée in-situ et en direct par radiographie (voir plus
loin). La déformation latérale est reconstruite a partir de la déformation axiale et du changement de
volume de I’échantillon, estimé a partir de la pression et de son équation d’état.

La presse de Drickamer est une machine a enclumes opposées permettant des déformation axiales
jusque des pressions de 1’ordre de 30 GPa (Nishiyama et al., 2009), mais sans contrdle de la déformation.
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FIGURE 3 — a) Un cellule a enclume diamant. b) Partie centrale de la cellule. Les deux diamants
appliquent une pression sur 1’échantillon, placé au centre du joint. ¢) Exemple de joint utilisé pour
les expériences de déformation (vue du dessus, cellule ouverte, Merkel et Yagi, 2005). Au centre, la
chambre a échantillon (diametre 80 pm). Disque de bore-epoxy pour confiner 1’échantillon au centre
des enclumes (diametre 400 pm). Autour, disque de kapton pour maintenir le mélange bore-epoxy
entre les enclumes (diametre 4 mm).

Dans extension RDA, pour “Rotational Drickamer”, I’une des enclumes est motorisée en rotation, per-
mettant ainsi des tests de torsion sur disques d’épaisseur ~0.8 mm et de diametre atteignant 4 mm
(Yamazaki et Karato, 2001). Ce dispositif, avec un assemblage approprié (Figure 2), permet aussi une
déformation en cisaillement a des pressions et températures au dela de 20 GPa et 1800 K (e.g. Miyagi
etal.,2014). Dans la RDA, les conditions de contraintes appliquées a I’échantillon sont une combinai-
son de cisaillement simple et de compression axiale (Xu et al., 2005).

2.2  Cellule a enclumes diamant

Les presses “gros volume” permettent des expériences de déformation controlées a des pression constantes,
mais leur domaine P/T est limité et ne couvre pas toute la gamme de pression de I’intérieur de la terre
(135 GPa a la frontiere noyau-manteau, 365 GPa au centre de la terre). La cellule diamant, en revanche,
permet des expériences statiques sur une gamme P/T couvrant I’ensemble des conditions trouvées a
I’intérieur de la terre (Tateno et al., 2010). Dans une cellule diamant (Figure 3), on place un joint,
métallique ou en matériau composite, entre les pointes de deux diamants, taillés convenablement. Un
trou percé au centre du joint, de diametre et d’épaisseur respectivement de 1’ordre de 100 et 20 pm, sert
de chambre a échantillon. On augmente la pression en avancant les deux diamants 1’'un vers 1’autre.
De fait, la contrainte appliquée est non-hydrostatique : la contrainte axiale, dans la direction des dia-
mants, est supérieure a la contrainte latérale, supportée par le joint. Dans la plupart des expériences,
on cherche a rendre la pression hydrostatique par 1’utilisation de milieu transmetteur de pression (e.g.
Klotz et al., 2009). En revanche, cette composante non-hydrostatique de la contrainte peut étre mise a
profit pour étudier les propriétés plastiques des échantillons avec, pour limitation, un couplage entre la
pression et la déformation.

A 300 K, des expériences en cellule diamant ont permis I’étude de plasticité de métaux a des pres-
sions dépassant les 300 GPa (Hemley ef al., 1997). Avec des systemes de chauffage résistif (fours en
graphite), des expériences de plasticité sont possibles jusque 20 GPa a 1700 K et 35 GPa a 1100 K
(Liermann et al., 2009; Miyagi et al., 2013). En associant cellule diamant et chauffage laser, des me-
sures de plasticité ont été effectuées jusque 100 GPa et 2000 K (Hirose et al., 2010). Notons enfin que
ces domaines P/T sont en constante augmentation.

3 METHODES DE CARACTERISATION IN-SITU

La majeure partie des phases de haute pression, et en particulier les phases pertinentes pour com-
prendre I'intérieur de la terre, ne sont pas stables a pression ambiante. De plus, les propriétés plas-
tiques dépendent de la pression et de la température. Cette partie se focalisera donc sur des mesures
effectuées in-situ, pendant la déformation. Du fait de la faible taille des échantillons et des contraintes
géométriques dues au presses, ces mesures reposent souvent sur le rayonnement synchrotron, avec de
la diffraction des rayons X ou de la radiographie.
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FIGURE 4 — a) et b) Variation de I’intensité des rayons X transmis pour un échantillon de cobalt a
42 GPa dans une cellule diamant (Merkel et Yagi, 2005). Pour obtenir ces images, le montage est
déplacé perpendiculairement au faisceau incident, tout en mesurant I’intensité transmise sur une pho-
todiode. c¢) Deux images de radiographie d’un échantillon de Mg,Si0, dans une presse D-DIA a 7 GPa
et 1673 K prises a différents moments de la déformation (Raterron et Merkel, 2009). L’échantillon est
placé entre deux feuilles métalliques (Figure 1¢) bien visibles sur ces images, ce qui permet de mesurer
la déformation appliquée.

3.1 Déformations

Dans les presses D-DIA, on mesure des images de radiographie sur un cristal YAG placé a I’arriere de
I’échantillon (Figure 4c). Les échantillons métalliques sont directement observables sur ces images.
En effet, leur contraste d’absorption est bien visible relativement a I’assemblage, quasiment transparent
aux rayons X, ce qui permet de mesurer leur dimension. Pour des échantillons moins visibles, des
feuilles métalliques sont placées autour de 1’échantillon (Figure 1c), ce qui permet ainsi de mesurer
la déformation appliquée. Les vitesses de déformation sont ensuite déduites de courbes représentant
la variation de la déformation en fonction du temps, avec une résolution de 1’ordre de 107% s~ ou
mieux. Dans la RDA, des marqueurs métalliques sont placés verticalement au coeur de I’échantillon.
Le déplacement et la rotation du marqueur sont suivis par radiographie, ce qui permet de déterminer la
déformation appliquée a 1’échantillon.

En cellule diamant, la déformation est rarement controlée et se produit généralement de maniere dis-
continue, au moment des augmentations de pression décidées par 1’opérateur. De plus, I’épaisseur des
échantillons est de I’ordre de 20 pm, ce qui est petit relativement a la taille de pixel des caméras uti-
lisées en imagerie (de 1’ordre du micron). Les déformations et vitesses de déformation appliquées sont
donc rarement mesurées. Cependant, des techniques basés sur les variations des intensités de rayons X
transmises permettent d’obtenir une image relativement précises de 1’échantillon (Figures 4a,b).

3.2 Propriétés de polycristaux

Dans un premier type de travaux, on réalise des expériences de diffraction pour analyser les propriétés
de I’échantillon dans son ensemble. Le rapport entre la taille du faisceau de rayons X incident et
I’échantillon est alors ajusté pour avoir suffisamment de grains éclairés pour mener des études statis-
tiques.

3.2.1 Texture La texture dans I’échantillon peut étre analysée a partir des variations d’intensité de
diffraction le long de cercles de Debye. La figure Sa, par exemple, présente des images de diffraction
obtenues in-situ sur du fer de structure hcp a 17 GPa et 400 K dans une presse D-DIA, au début de
I’expérience et apres 11% de déformation (Merkel et al., 2012). Les variations d’intensité avec I’ orien-
tation sont représentatives de la texture. Elles peuvent étre analysées avec des logiciels dédiés, tels
que Maud (Lutterotti et al., 2007) ou Beartex (Wenk et al., 1998), donnant ainsi acces aux statistiques
d’orientation de grains dans le matériau.

Typiquement, les textures mesurées dans les expériences sont comparés aux résultats de modeles auto-
cohérents, dans 1’approximation visco-plastique (Merkel et al., 2002), élasto-plastique (e.g. Merkel
et al., 2012) ou élasto-visco-plastique (en développement). Ces comparaisons permettent d’extraire des
informations sur les mécanismes plastiques ayant dominé la déformation et leurs contraintes limites
résolues.
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FIGURE 5 — Figures extraites de Merkel et al. (2012). Figures de diffraction des rayons X obte-
nues sur du fer polycristallin dans la phase hcp dans une D-DIA a 17 GPa et 400 K a) au début de
la déformation b) apres 11.5% de compression axiale. Les variations d’intensité de diffraction avec
I’orientation sont liées a la texture. Les variations de position des pics de diffraction avec 1’orienta-
tion sont liées a la contrainte. c¢) Figures de pdle inverses de la direction de compression extraites de
données expérimentales. d) Figures de pole inverses de la direction de compression obtenues par simu-
lation. Une comparaison entre les données expérimentales et simulées permet de contraindre I’activité
des systemes de glissement basal, prismatique, et pyramidal ainsi que des macles dans le fer dans ces
conditions.

Ce type d’étude a été réalisé sur des données issues d’expériences en cellule diamant, pour identifier
les mécanismes de déformation actifs dans les métaux hexagonaux (Wenk et al., 2000; Merkel et al.,
2004; Miyagi et al., 2008a; Kanitpanyacharoen et al., 2012; Merkel et al., 2013) ou les minéraux tels
que (Mg, Fe)O (Merkel et al., 2002; Lin et al., 2009) et la post-perovskite (Merkel et al., 2006, 2007;
Miyagi et al., 2010), et bien d’autres encore (voir les revues de Wenk et al., 2006; Merkel et Cordier,
in press). Ces études sont aussi réalisables en presses de type D-DIA, sur des montages avec faisceau
monochromatique (e.g. Miyagi et al., 2008b; Merkel et al., 2012) ou blanc (Bollinger et al., 2012),
mais plus difficiles en RDA du fait du faible acces angulaire dans cet appareil.

Les expériences de haute pression sont aussi adaptées aux études d’effet mémoire de texture lors de
transformations de phase. Ces questions sont tres pertinentes en sciences de matériaux, pour I’étude des
propriétés de métaux (e.g. Jourdan et al., 1991) ou d’alliage a mémoire de forme (Otsuka et Wayman,
1999). Dans la littérature, ces questions sont souvent abordées au travers d’études sur les matériaux
retransformés, sans analyse in-situ (e.g. Humbert et Gey, 2002). De ce point de vue, les expériences
de haute pression offrent une opportunité unique car les transformations et leurs effets sur les textures
peuvent étre analysés in-situ (Miyagi et al., 2011; Kaercher et al., 2012; Merkel et al., 2013).

3.2.2 Contraintes Les contraintes sont un élément clé¢ pour quantifier les propriétés mécaniques et
rhéologiques d’un matériau. La contrainte permet d’évaluer la résistance mécanique d’un matériau
et, combinée a des mesures de vitesses de déformation, de remonter a des lois rhéologiques. Or,
I’évaluation des contraintes appliquées n’est pas aisée dans les expériences de haute pression, contrai-
rement a une expérience de plus basse pression dans laquelle elles peuvent €tre mesurées par un simple
capteur.

En hautes pressions, la mesure in-situ de contrainte repose sur la diffraction de rayons X et des
méthodes dérivées de I’analyse de contrainte résiduelles (Noyan et Cohen, 1987). La méthode réside
sur I'idée que la dépendance en orientation des déformation élastiques mesurées sur les distances
réticulaires par diffraction peut servir a inverser 1’état de contrainte dans un matériau polycristallin.
Cette analyse repose souvent sur des théories dérivées des lois de 1’élasticité (Singh et al., 1998; Xu
et al., 2005). En réalité, la plasticité induit une relaxation locale de 1’état de contrainte dans les grains
qui se déforment. Des modeles plus avancés de type auto-cohérent tenant compte de 1’élasticité et de la
déformation plastique permettent de résoudre ce probleme (Li et al., 2004; Merkel et al., 2009). Notons
cependant que les contraintes moyennes dérivées de lois élastiques et des modeles auto-cohérents sont
souvent du méme ordre de grandeur (Raterron et al., 2013).

Une fois I’état de contrainte établi, les mesures haute-pression permettent de quantifier la résistance
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FIGURE 7 — Figures de pole 100, 010, et 001 représentant les orientations de 117 grains individuels
de MgGeOs de structure post-perovskite, localisés un par un a 90 GPa dans une cellule diamant (Nisr
et al., 2012). Cette technique ouvre la porte au suivi grain par grain de 1’évolution de microstructures
sous I’effet de déformation ou de transformation de phases.

mécanique de matériaux. La contrainte maximale supportée par le fer, par exemple, a été¢ étudiée
jusque 200 GPa a 300 K indiquant que, dans ce cas, t = 1.8 + 0.0017F GPa (Gleason et Mao, 2013).
Les niveaux de contraintes, mesurés en fonction de la pression, de la vitesse de déformation et de la
température peuvent ensuite servir a établir des lois rhéologiques comprenant 1’effet de pression, que
ce soit sur des monocristaux (Raterron et al., 2009; Girard et al., 2012), ou des polycristaux (Amiguet
et al., 2012; Bollinger et al., 2014).

3.3 FEtat local

Au dela des propriétés macroscopiques, les études de plasticité peuvent nécessiter des mesures des
informations a une échelle plus locale : le grain ou le défaut. Ces sujets sont au centre de nom-
breux développements en sciences des matériaux, souvent regroupés sous 1’appellation “3D Mate-
rials Science” (Poulsen, 2004; Ice et Larson, 2000; Jensen et al., 2006; Oddershede et al., 2010).
La technique reprend des concepts de tomographie combinés avec la diffraction. Elle permet une ca-
ractérisation rapide, in-situ, et non destructive d’éléments de microstructure (grains, sous grains...)
dans le matériau. La position, la morphologie, la structure cristallographique, et 1’état de déformation
peuvent étre déterminés simultanément pour des centaines de ces éléments. De plus, la dynamique de
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ces éléments peut €tre suivie in-situ durant des processus dynamiques tels que la déformation plastique
Récemment, nous avons démontré que cette technique était applicable en cellule diamant (Nisr et al.,
2012, 2014). Ceci ouvre la porte au suivi microscopique de 1’évolution de microstructures, sous 1’effet
de déformation ou de transformation de phases (Figure 7). A I’heure actuelle, son application reste
confidentielle mais elle devrait se développer rapidement.

La diffraction des rayons X peut aussi s’appliquer pour caractériser les défauts dans les matériaux a
I’aide de la méthode XLPA (X-ray line profile analysis). La méthode XPLA, issue de la métallurgie,
permet d’analyser la présence, le type, et la densité de défauts comme les dislocations (Kerber et al.,
2011). Dans les travaux de Nisr et al. (2012), par exemple, les méthodes XLPA et d’analyse de grains
individuels ont ét€ combinées pour caractériser les dislocations de la phase post-perovskite de MgGeOs
a 90 GPa. Cette technique trés novatrice permet de suppléer au manque d’observations en microscopie
électronique sur les phases de haute pression et de déterminer, directement et in-situ, leurs mécanismes
plastiques.

4 CONCLUSIONS

Cet article a présenté les développements récents permettant 1’étude de plasticité de matériaux sous
haute pression. Apres 10 ans de développement, les études en presse gros-volume jusque des pres-
sions de ’ordre de 10 GPa et températures de I’ordre de 1500 K peuvent maintenant €tre réalisées
relativement facilement. Au dela, elles demandent encore une certaine expertise. En cellule diamant,
les expériences de plasticité a 300 K ne posent pas de difficulté particuliere. Les expériences a haute
température, en revanche, sont plus difficiles et les protocoles expérimentaux demandent encore a se
stabiliser.

Comme dans de nombreux domaines, la difficulté réside souvent dans 1’analyse et I’interprétation des
données collectées au synchrotron. Les mesures grain par grain, par exemple, demandent la collecte
de centaines d’images de diffraction. Bien qu’en constante amélioration, les méthodes d’analyse de
ces données restent relativement difficiles et longues. Malgré ces difficultés, ces méthodes constituent
maintenant le cceur de métier d’'une communauté croissante de chercheurs.

Cet article, en revanche, n’a pas abordé la questions des expériences dynamiques. Jusque maintenant,
les communautés de hautes pressions “statiques” et “dynamiques” sont restées relativement dis-jointes.
Cependant la mise en ligne d’instruments nouveaux, tels que les laser a électrons libres combinées a
des expenences de compression laser, vont permettre la caractérisation in-situ des propriétés plasthues
de matériaux sous ces nouvelles conditions et ouvrir de nouvelles perspectives non accessibles jusque
maintenant.
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