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INTRODUCTION

Le comportement anisotrope des polycristaux, di a Ta nature anisotrope
des monocristaux et & 1'arrangement des cristallites dans un échantillon,
est a 1'origine méme de 1'intérét porté a la texture au sens cristallographique
de ce terme. Aussi le domaine de 1'analyse quantitative des textures est-il
devenu un carrefour ol se rencontrent physiciens du solide, métallurgistes,
géologues et mathématiciens. Une premiére caractéristique du paramétre
texture est que, contrairement a beaucoup d'autres grandeurs, il n'est pas
directement mesurable et fait appel & un appareil mathématique considérable
pour sa détermination. En second lieu, la texture est en quelque sorte une
"machine & voyager dans le temps" : en effet, si le métallurgiste attend de
sa connaissance la possibilité de prévoir les propriétés d'un matériau, par
contre le géologue espére, lui, qu'elle lui fournira un moyen de mieux
comprendre 1'histoire de 1a formation des couches rocheuses et donc un moyen
d'explorer le passé. En outre, dans les deux cas, la texture est considérée
comme un moyen essentiel de comprendre les mécanismes de déformation ou de
transformation des matériaux cristallins. I1 n'est donc pas étonnant de
constater qu'aussi bien les techniques expérimentales que la conception
méme de fonction de texture et les moyens de la déterminer ont grandement
évolué ces derniéres années.

Si, dans un premier temps, 1'analyse des textures s'est tout naturel-
lement intéressée aux métaux cubiques laminés (cas "standard" des symétries
cubique-orthorhombique), on constate & présent qu'elle se développe pour
bien d'autres cas de symétriesbque, par opposition au cas cubique-orthorhom-
bique, nous appellerons basses symétries.

Le présent travail a pour but de contribuer 3 1a compréhension de
certains mécanismes de déformation et de transformation dans des matériaux
de basses symétries a partir de 1'étude de leurs textures cristallographiques.
I1 refléte donc les caractéristiques de ce domaine de recherche en ce sens
qu'il concerne des matériaux assez divers et s'inscrit dans 1'&volution
indiquée puisqu'il traite de'matériaux 8 basses symétries et que les impli-

cations de la partie impaire de 1a fonction de texture seront examinées.



Au chapitre I est tracé le cadre théorique et expdrimental dans
Tequel s'inscrit ce travail. Les spécificités de 1'analyse des textures
pour les matériaux de basses symétries, les formules analytiques & utiliser
et la conception des programmes nécessaires & leur mise en ceuvre feront
1'objet du chapitre II. C'est & travers 1'exemple de deux transformations de
texture, celle observée lors de 1a réduction d'un minerai de fer d'une part,
et celle rencontrée dans les alliages fer-nickel, que seront discutées les
possibilités offertes par 1'analyse des textures pour améliorer la compré-
hension de ces mécanismes de transformation. Le chapitre suivant a pour but
d'évaluer, & partir des résultats obtenus pour des &chantillons de calcite,
la contribution de la partie impaire de la fonction de texture pour des maté-
riaux de basses symétries. Enfin, au chapitre V, seront examinés, toujours a
1'aide de 1'outil texture, les mécanismes de déformation dans de tels maté-
riaux en confrontant les prévisions théoriques et les résultats observés
lors de déformations réelles.
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INTRODUCTION

Le présent travail a été effectué au cours d'une période ol avait lieu
une évolution rapide des conceptions théoriques concernant 1'influence des
symétries sur la définition de la fonction de distribution des orientations
ou fonction de texture et sur sa déterminabilité. Aussi les différents
chapitres, tels des couches géologiques, peuvent-ils &tre datés en fonction
de cette évolution & laquelle nous avons tenté de contribuer.

Dans le présent chapitre un bref historique des concepts et problémes
relatifs au domaine de 1'analyse quantitative des textures est présenté
afin de situer notre travail. Nous avons volontairement 1imité dans ce
chapitre le nombre de formules et équations utiTisées-E]]es seront en effet
explicitées au chapitre suivant pour les cas de symétries considérés.
Nous voudrions davantage, ici, insistek sur les concepts et leurs conséquences
pour les méthodologies actuellement existantes.

I.- L'AVENEMENT DE L'ANALYSE QUANTITATIVE DES TEXTURES

La possibilité de déterminer, grace & la diffraction des rayons X,
la distribution des normales & des plans cristallographiques d'un échantil-
Ton polycristallin (figures de poles) fut & 1a base des premiéres études de
texture. De tels travaux aboutissent d& la description de la texture par la
donnée degquelques orientations idéales déduites des positions géométriques
des pics principaux repérés dans les figures de pdles mesurées /1 /. C'est
en 1965 que, simultanément, Bunge et Roe/2,3/ proposaient une solution
analytique pour calculer 1a fonction de distribution des orientations, ou
fonction de texture, @ partir des figures de pdles mesurées pour un échantil-
lon donné. La relation entre figure de p61es et fonction de texture se
traduit mathématiquement par une équation intégrale. La solution proposée
par ces auteurs repose, en premier lieu, sur'1a possibilité de développer
en séries les fonctions distribution des orientations d'une part, et figures
de p6les (ou plus rigoureusement densité de‘pﬁles) d'autre part, sur des

-

bases de fonctions bien adaptées aux conditions du probléme, d savoir les



harmoniques sphériques généralisés et les fonctions harmoniques simples
respectivement.

Bien qu'en théorie une infinité de figures de pdles soit nécessaire
pour calculer 1'infinité de coefficients du déve]oppement en série de
la fonction de texture, la possibilité pratique d'obtenir une solution
satisfaisante est offerte dans la mesure ol la convergence de ces séries
permet leur troncature et rend donc possible la solution de 1'équation
fntégra]e i partir d'un nombre limité de figures de pdles. Les études de
texture alors entreprises avaient donc pour but la détermination des

mn

coefficients C;" du développement en série de la fonction de texture.f(g)

sur la base de ces fonctions harmoniques sphériques généralisés TT"(g),

soit :

flgg=1 11 ¢" 1 (9 (1.1)
1 mn

Bunge et Roe reconnurent également que les symétries de 1'échantillon
et du cristal permettaient de réduire le nombre de coefficients CT" a
déterminer. Toutefois le développement (1.1) était 1imité aux termes
d'indice 1 pairs, ce qui correspondait aux possibilités pratiques de
calcul : en effet les figures de pdles mesurées, soumises d la loi de
Friedel, se développent en série sur la base des harmoniques sphériques
d'indices 1 pairs et ne permettent donc de remonter directement qu'aux

seuls coefficients CTn d'indices 1 pairs.

Tandis que cette méthodologie, qui offrait la possibilité de déterminer
la fonction de distribution des orientations a partir d'un ensemble de
figures de pdles complétes ou incomplétes /4,5,6,7/ était largement appliquée.
notamment aux métaux de réseau cubique, Ruer, reprenant et améliorant
sensiblement les travaux de Williams /g /, proposait une autre voie de
calcul de 1a fonction de texture en utilisant non plus une fonction continue
f(g), mais une fonction discrétisée dénommée vecteur texture /o /. Cette
méthode, dite vectorielle, a depuis été étendue par A. Vadon au cas des
cristaux non cubiques /10/.



Z.- L'EXISTENCE DE FANTOMES

Jans la méthode HWarmonique la nécessité de tronquer la sarie représentant
la fonction te2xture f(g) conduit donc 3 une solution approchae, d'autant plus
satisfaisante que la convergence de cette série est rapide, ot expliqua
1'apparition fréquente de faibles oscillations qui ne correspondent pas
réellement a des variations de la fonction de texture. Toutefois Pospiach
signalait 1'existence dans certaines textures de pics secondairas qui na
pouvaient étre attribués i ce seul offet de troncature et introduisait le
nom de fantdme pour attirer 1'attention sur ce point /11/ déja remarqué par
Matsuo /37/. En 1979, reprenant le probléme de 1'équation intégrale qui relie
figures de péles et fonction de texture, Matthies indiquait que, dans le forma-
lisme de la méthode harmonique, i1 fallait écrire le développemant en série
(1.1) de f(g) en incluant les termes d'indice 1 pairs et impairs quelle que
soit la symétrie de réseau de 1'échantillon /12,13/. Seul 1'opérateur math&-
matique décrivant la "projection", c'est-a-dire le passage de la fonction de
texture a la figuré de péles, &tait responsable de Ta disparition des termes
d'indices 1 impairs du développement de 16 figure de p6les. Ces travaux posaient
donc plusieurs problémes extrémement importants :

1) la fonction de texture est-elle entiérement déterminable & partir
de mesures de figures de pdles ? ’

i1) existe-t-il une méthode d'analyse qui puisse surmonter ces
difficultés ?

En outre apparaissait c]aireMent la nécessité de reconsidérer le réle
particulier du centre de symétrie dans 1'analyse des textures. '

3. - L'ORIGINE REELLE DES DIFFICULTES

3.1. Fonction de texture et symétrie du cristal

En adoptant le point de vue le plus général possible, Esling, Muller
et Bunge /14,17/ dé&finissent une orientation comme la transformation




orthogonale qui améne, a translation prés, un repére KA 1ié a 1'échantilion
sur le repére KB 1ié au cristal. Une telle transformation orthogonale est

un élément du groupe orthogonal noté 0(3) qui est le produit cartésien du
groupe des rotations SO(3) (groupe utilisé jusque 13 pour définir Ta fonction
de texture) par le groupe binaire {1,131 :

0(3) = S0(3) . {1,1} (1.2)

ot 1 et I représentent respectivement 1'identité et 1'inversion centrale

ou centre de symétrie. La fonction de texture est donc une application , f ,
~de 0(3) dans R*. La nature non connexe de 0(3), indiquée par (1.2), impose
de scinder la fonction f en un couple {fR,fL} de fonctions définies chacune
sur le groupe des rotations SO(3) . A partir de cette définition tout

a fait générale ces auteurs examinent 1'effet des symétries et tout d'abord
celui du groupe de symétrie caractéristique du cristal /15,16/, ce qui les
améne & distinguer trois cas :

- cristaux énantiomorphes, c'est-d-dire dont le groupe de symétrie ne
contient que des rotations : dans ce cas la définition précédente de la
fonction de texture par un couple {fR,fL} est nécessaire compte tenu de
1'existence possible dans le matériau de deux ensembles indépendants de
cristaux gauches et droits.

- cristaux possédant un centre de symétrie : dans ce cas les fonctions
fR et fL sont égales et donc une seule fonction définie sur SO(3) suffit a

caractériser la répartition des orientations.

- cristaux dont le groupe de symétrie posséde un &lément de type rotation

L

inverse : dans ce cas également les deux fonctions fR et £~ sont liges et la

détermination de 1'une d'entre elles est suffisante.

En nous limitant au cas considéré dans ce travail, c'est-a-dire celui
des cristaux possédant un centre de symé&trie, ces résultats indiquent donc
que la texture peut &tre caractérisée par une seule fonction que nous



noterons a nouveau f(g) et que le centre de symétrie n'impose aucune
condition particuliére d'invariance de cette fonction. Ce dernier point
confirme donc bien que, dans la méthode harmonique, le développement en
série (1.1) doit contenir des termes d'indices 1 pairs et impairs.

3.2.- Fonction texture et symétrie d'échantillon

-~

Un procédé de déformation appliqué & un échantillon polycristallin peut
également induire des symétries dont i1 faut tenir compte.

IT est bien connu par exemple que la déformation plane, approximati-
vement réalisée lors du laminage, induit une symétrie d'échantillon ortho-
rhombique qui apparait dans les figures de péles. Un point de vue consiste
d dire qu'il existe plusieurs possibilités de choix pour le repére d'échantil-
Ton; quel que soit ce choix la fonction densité d'orientations sera la méme
et Tes repéres peuvent donc étre considérés comme é&quivalents. I1 faut
cependant noter que la symétrie d'échantillon a seulement un sens statis-
tique et n'a pas la rigueur imposée par la symétrie du cristal. La descrip-
tion Ta plus générale possible de ces symétries nécessite 1'utilisation des
groupes colorés ou groupes de Shubnikov /15/.

Pour le présent travail i1 est important de noter que ces é@tudes montrent
que si le groupe de symétrie cristallin contient 1'inversion centrale f
ceci implique une centro-symétrie, dite conventionnelle, d'é&chantillon /15/.
Cette propriété particuliére est due au fait que 1'opérateur centre de
symétrie commute avec toute rotation. Lorsque le groupe de symétrie d'échan-
tillon contient les seuls &léments 1 et 1 s Cas que nous appellerons
symétrie triclinique, une seule fonction de distribution des orientations
est nécessaire; ce résultat découlait déji de 1a centro-symétrie du cristal.
Par contre ceci n'implique aucune condition restrictive additionnelle comme
par exemple la disparition des termes de rang impairs.

Les analyses de texture présentées dans les chapitres suivants ont
toutes eété effectuées en considérant cette symétrie tric]inique d'échantillon.



3.3.- Relation entre fonction de texture et figures de pdles

Reprenons le point de vue le plus général ol la fonction de texture
est définie par un couple {fR,fL} et, oubliant pour 1'instant tout aspect
physique de la diffraction, recherchons 1a fonction mathématique Pﬁ»(y) qui
représente la densité de cristallites pour lesquels le vecteur o repéré
. . . . > - 1 -
dans Te réseau cri¢tallin coincide avec le vecteur y repéré dans le repére
d'échantillon KA supposé droit. La re]at1on établie par Esling entre

cette fonction Pﬁ+ et ce couple {f f } /16/ s'écrit :
j

e = [ Fwd s [ o (1.3)
y y=gIh;

Elle indique que contribuent & Ta fonction Pﬁ+(§) :
i

d'une part tous les cristallites de type droit tels que h. coincide
-> > — . . - . . 1
avec y (donc tels que y = g hi ) ce qui donne la premiére intégrale;

d'autre part tous les cristallites de type gauche tels que,
aprés application du centre d'inversion 1, h. coincide avec ? (soit
— . A b
=gl hi) ce qui correspond & 1a deuxiéme intégrale.

Le cas d'un matériau ol la symétrie cristalline comporte un centre de
symétrie se déduit en "passant & la Timite" (un cristal centro-symétrique
est 3 la fois gauche et droit) : dans la relation (1.3) n'apparait plus
alors qu'une seule fonction puisque f = fR = fL. Si 1'on considére les

développements en séries de Pﬁf(y) et de f(g) on constate alors que les
: i
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termes d'indices 1 impairs se détruisent dans le membre de droite.

Ainsi 1'existence d'un centre de symétrie dans le cristal implique
la centro-symétrie de la fonction Pﬁf(y) (c'est-a-dire la disparition des
termes d'indices 1 impairs). La loi de Friedel (égalité des facteurs de
structure lFﬁl = IF_ﬁl ) n'introduit donc pas de condition supplémentaire
dans ce cas. La figure de pdles Ph.(Y)’ superposition des fonctions Pﬁ+(§)
et P_E?(y), ne rend compte que d'ufe partie de la fonction de texture f(q),
appe1éé partie déterminable f(g)/15,16/0n peut en effet décomposer f(g) sous
la forme :

f(g) = F(g) + F(q) (1.4)

Dans Tle cas des cristaux centro-symétriques la partie déterminable %(g)
a un développement en série qui ne contient que des termes d'indices 1 pairs.
alors que ?(g) regroupe les termes d'indices 1 impairs. %(g) n'apporte aucune
contribution & la figure de pdles ou, en termes plus mathématiques, ?(g)
appartient au noyau de 1'application qui a f(g) associe une figure de pdles.

Aussi se pose la question capita]e‘de'savoir s'il est possible malgré
tout de déterminer une valeur approchée de ?(g).

4.- DETERMINATION DE LA FONCTION DE TEXTURE TOTALE

Une formule dite de projection en retour ("reprojection method") a été
proposée /12,18/ et démontrée /19/ pour "inverser" le probléme de 1'équation
intégrale présentée en (1.3). Cette formule ne fait aucunement appel aux
développements en séries et fournit donc une solution exacte, sans erreur
de troncature, & 1'équation intégrale fondamentale. Elle montre qu'a partir
d'un ensemble (supposé continu !) de figures de pdles i1 n'est possib]é de
déterminer exactement que la partie %(g) de Ta fonction de texture totale f(q).
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La situation n'est toutefois pas aussi désespérée qu'il n'y parait
puisque des solutions ont &té proposées pour obtenir une valeur approchée
de la partie non déterminable directement, %(q) /20/, en utilisant les éven-
tuels "domaines zéro" des figures de pdles /21a,21b/ ou en modélisant la
fonction de texture (en supposant a priori par exemple des formes gaussiennes
/22/). La technique du "domaine zéro", proposée par Bunge et Esling /21a,21b/,
est basée sur le fait que la fonction de texture totale f(g) est par défini-
tion positive ou nulle :

f(g) = f(g) + f(g) >0 (1.5)

Le domaine zéro dans 1'espace des orientations, qui se déduit de ceux
observés dans les figures de p6les, est justement le domaine pour lequel
1'inégalité (1.5) devient une Agaliteé. §i ce domaine est suffisamment
étendu i1 est donc possible de déduire ?(g) connaissant %(g).

Nous verrons au chapitre IV qu'il existe aussi des possibilités de
détermination de %(g) si 1'on utilise des mesures individuelles d'orienta-
tion au lieu des mesures habituelles de figures de pdles.

5.- LA METHODOLOGIE

Bien que dés 1'origine Matthies~ait entrevu que le probléme de la
partie non directement déterminable f se posait quelle gue soit 1a méthode
d'analyse /12,13,23/, bien que les travaux de Bunge et co-auteurs /15/,
Esling /16/tentent de dépasser toute notion de méthode, la question de 1'in-
fluence de la méthode sur 1a qualité de 1'analyse s'est posée au cours de
cette période d'évolution des concepts. Ainsi, reprenant un exemple théoriqu~
publié par Matthies et Pospiech /24/, Pospiech, Ruer et Baro /25/ montraient
que la méthode vectorielle, partant d'un ensemble de figures de pdles, per-
mettait de calculer %(g) et ?(g) de maniére satisfaisante. Mais dans cet
exemple les figures de pGles présentent de larges domaines nuls dont tire avan-
tage la méthode vectorielle qui impose systématiquement la positivité du résul-
tat donnd sous forme de vecteur texture. Ce sont hien ces domaines zéro qui
permettent de calculer la fonction de texture totale comme le montrent
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les résultats d'Esling, Bechler et Bunge qui, partant des mémes figures de
pdles, obtiennent avec 1a méthode du domaine z&ro un résultat encore plus
’précis en utilisant les développements en séries harmoniques /26/. Un exemple
trés frappant, présenté par Matthies et Wagner /27/, permet de mieux cerner
les limites liées aux méthodes. La figure 1.1. montre trois figures de pdles
choisies parmi une infinité de figures de péles théoriquement disponibles
(i1 faut noter que ces figures de pdles ne présentent pas de domaine zéro
et qu'en dehors des pics indiqués par les lignes de niveau existe toujours
une densité non nulle). Les figures 1.2.a) et 1.2.b) montrent deux fonctions
de texture f1 et f2 dont les "projections" fourniraient exactement les
figures de pdles présentées a la figure 1.1. Mieux méme, toute fonction de

texture f(g) de la forme :

flg) = ¢y f1(9) + ¢, f5 (9) (1.6)
avec : q + Cp = 1 et Cq s Cp > 0

donne elle aussi les mémes figures de péles. Bien entendu toutes ces

fonctions ne différent entre elles que par leur partie impaire. Toute méthode
d'analyse appliquée au cas des figures de pbles proposées ne pourra donc fournir
que 1'une des solutions possibles définies en (1.6). (La méthode harmonique

. et 1a méthode vectorielle conduisent & 1a solution Cp = 1, ¢ = 0). La
véritable question qui se pose, quelle que soit la méthodologie, est donc de
savoir définir la "largeur de variation" du spectre des solutions possibles /12/
/27/. 11 est clair, d'aprés les exemples cités précédemment, que 1'existence

de larges domaines zéro réduit considérablement cette "Targeur de variation"

et ouvre alors la possibiiité d'obtenir une bonne approximation pour ?ﬁg).

L'exemple i1lustré par les figures 1.1. et 1.2. montre que la question
de 1a détermination de la fonction totale f(g) est une question de principe
et non de méthode d'analyse. On peut donc considérer avec plus de sérénité
les avantages et inconvénients respectifs des méthodes existantes. Dans la
méthode vectorielle/9,10/les programmes de calcul assurent la positivité
des composantes du vecteur texture et 1'existence de domaines zéro dans les
figures de pdles permet de fixer 3 zéro certaines de ces composantes.



Fig. 1.1.: Figures de p6les (100), (111), (110) choisies parmi
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une infinité de figures de pdles compatibles.
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Fig. 1.2.a) : Fonction de texture fl(g) correspondant exactement

aux figures de pdles de la figure 1.1.
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niveaux :
11.,14,20
42,887,120

Fig. 1.2.b) : Fonction de texture fz(g) correspondant exactement

aux figures de pdles de la figure 1.1.
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Par contre la décomposition en parties déterminable f(g) et non directement
déterminable ?(g) n'a jamais été présentée dans ce formalisme si bien que
régne unc certaine incertitude quant aux dimensions du noyau de 1'application
fonction de texture » figure de pdles. La définition d'une "largeur de
variation" du spectre des solutions semble donc plus difficile dans ce cas.
Dans la méthode harmonique i1 est plus aisé de cerner mathématiquement Tes
questions. Ainsi Ta décomposition en termes d'indices 1 pairs et impairs,
dans le cas de cristaux centrg—symétriques, permet-elle de fixer %(g) et,
dans certains cas, d'évaluer %(g). Par contre le formalisme mathématique

de 1a méthode harmonique rend plus difficile 1'introduction dans les calculs
de 1'inégalité f(g) > O qui permettrait une convergence plus rapide vers

une solution admissible.

C'est 1a méthode harmonique qui a été mise en oeuvre pour 1'analyse
des textures considérées dans les problémes de transformation présentés
dans le présent travail ainsi que pour 1'@valuation de Ta partie non directe-
ment déterminable %(g) pour des matériaux de symétries rhomboédrique=
triclinique.

6.- LES TECHNIQUES DE MESURE DANS L'ETUDE DES TEXTURES

Deux voies s'ouvrent & celui qui souhaite collecter des données pour
calculer la fonction de distribution dés orientations relative a un matériau
donné. '

La premiére solution consiste & relever de maniére individuel]e 1'orien-
tation d'un grand nombre de grains (par microscopie optique dans certains
cas /28/, ou diffraction électronique /29,30/ par exemple). Bien que 1'évo-
Tution des concepts concernant Ta fonction de texture confére a cette
maniére de collecter les données un trés grand intérét, elle reste pour
1"'instant fort peu utilisée, notamment parce qu'elle nécessite un travail
humain long et fastidieux. En outre, cette solution suppose que le matériau

soit constitué de grains de méme volume puisque les techniques actuellement
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utilisées ne livrent que 1'orientation de chaque grain.

La deuxiéme méthode, de Toin 1a plus employée, consiste a utiliser
1a aiffraction pour mesurer des fioures de pdles. Le principe de teltles
mesures a &té défini par Schultz dés 1949 /31/. L'évolution des conditions
de mesure concerne essentiellement deux aspects

i) T'utilisation de calculateurs programmables nour "piloter" 1'expérience;

ii) T'utilisation de Ta diffraction neutronique au lieu de celle plus
classique des rayvons X.

L'association d'un calculateur commandant des moteurs pas a pas et
d'ensembles mécaniques de haute précision permet aujourd'hui d'obtenir des
goniométres de texture pour Tesquels les mouvements angulaires sont définis
au IOOéme'de degré prés. En outre, le calculateur facilite grandement
1'exploration de 1a sphére des pdles pour des découpages particuliers (par

~exemple découpage & aires é&gales) chaque position de mesure pouvant &tre

calculée au cours de 1'expérience. I1 offre aussi des possibilités nouvelles
/32/ de raffinement des mesures dans une zone particuliére ou facilite la
mise en oeuvre de mesures pour les échantillons dits composites /33/.

La diffraction neutronique, mise en oeuvre dans le domaine des textures

dés 1953 /34/, offre deux avantages principaux comparée a celle des rayons X :

- Te grand pouvoir pénétrant des neutrons permet de travailler avec
des échantillons nettement plus volumineux que pour les rayons X.
L'ordre de grandeur du volume exploré en diffraction neutronique
rapporté a celui exploré en diffraction X est de 1000. Ceci implique
que T'aspect statistique des mesures de figures de péles est grande-

| ment amélioré. (La diffraction neutronique s'impose notamment lorsqu'il
s'agit de mesurer des figures de pdles pour des é&chantillons a gros
grains comme c'est souvent le cas pour les roches);
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- Ta nossibilité d'"immerger" complatement 1'8chantillon dans le
faisceau de neutrons lors de la mesure d'une figure de pdles compléte
réduit le nombre de correttions 3 aprorter aux valeurs enregistrées.
En particulier le probléme toujours délicat du raccordement des
mesures effectuées en réflexion et transmission disparait totalement
dans ce cas.

Nous reviendrons au chapitre III, en présentant quelques résultats
obtenus en diffraction neutronique, sur le traitement des figures de pdles
mesurées dans ces conditions.:

En tout état de cause, les études comparatives entre diffraction X et
neutronique /35,36/ plaident en faveur de cette derniére qui, a condition
que les temps de comptage soient suffisamment lonas, semble conduire & des
résultats plus précis. '

Toujours dans le cadre de mesures de figures de pdles, 1'utilisation
de "faisceaux blancs" (rayons X ou neutrons) et d'analyseurs d'énergie
semble une voie intéressante pour obtenir en une seule expérience un ensemble
de figures de pdles. I1 reste toutefois a définir pour ce type d'expérience

- les meilleures conditions de mesure ainsi que les corrections a apporter
aux valeurs enregistrées compte tenu du mode opératoire.
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INTRODUCTION

Si le formalisme général de 1'analyse quantitative des textures
proposé par BUNGE /1,2/ enalobe tous les cas de symétrie du cristal
et de 1'échantillon, son utilisation effective nécessite en premier
lieu 1'établissement de formules analytiques détaillées. I1 faut
notamment'expliciter les fonctions harmoniques symétrisées, simples
et généralisées, qui sont, dans ce formalisme général, indiquées de
maniére symbolique (un point pour la symétrie.d'échantillon et deux
points pour la symétfie du cristal).

Lorsqu'il s'agit d'écrire les progrémmes nécessaires pour rendre
opérationnelle cette méthode d'analyse i1 convient en outre de mener
les calculs analytiques le plus loin possible afin de simplifier ce
travail et de diminuer les temps de calcul.

Dans ce chapitre, nous avons rassemblé les relations &tablies dans
le cas d'une symétrie triclinique d'échantillon et pour les symétries
rhomboédrique (trigonale) et cubiqué du cristal. Leurs spécificités
ainsi que leur utilisation pour 1'établissement de chafnes de pro-
grammes seront explicitées. Enfin, 1'organisation de ces différents

programmes sera briévement présentée.

Les notations utilisées dans ce chapitre ainsi que dans les
suivants sont conformes & celles proposées par Bunge dans 1'édition
allemande de son livre /2/. Compte tenu de la diffusion de cet ouvrage
i1 nous a, en effet, semblé plus simple, pour rendre ce travail direc-
tement utilisable, de nous conformer scrupuleusement aux définitions qui y
figurent (paramétres angulaires; polynémes, fonctions) méme si 1'on
peut Teur reprocher d'introduire parfois dans les fommules des compli-
cations inutiles.

I ASPECTS MATHEMATIQUES
1 Figure de poles sans symétrie

Dans ce chapitre la fonction densité de poles, Phi(y), est la
fonction déterminable & partir d'une expérience "classique" de diffraction
c'est-d-dire une expérience soumise & 1a loi de Friedel. Elle indique
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donc la fraction de volume du matériau pour laquelle les cristallites ont
une direction (de droite) cristalline hi fixée paralléle a la direction

. A = . —r . s >
macroscopique repérée par y (hi ou -hi coincident avec y).

Ayec les notations de Matthies /3,4/ une telle fonction serait
notée Phi(y) par opposition & la fonction "mathématique" éventuellement
observable en diffraction anomale /5/.

Lorsque 1'échantillon ne posséde pas de symétrie (symétrie tri-
clinique) le développement de la fonction densité de pdles Phi(Y)
sur la base des fonctions harmoniques sphériques kg(y) s'écrit :

: = n:l Ny N

Phi(Y) = )} ) 'F](h1) k1(¥) (2.1)
1=0 n=-1
(2)

A cause de la centro-symétrie (du cristal ou de la diffraction)
seuls les termes d'indice 1 pair interviennent.

‘Cette fonction doit satisfaire aux critéres suivants :

- étre réelle
- étre normée
- 8tre positive ou nulle

‘La positivité est en principe assurée puisque Phi(Y) est propor-
tionnelle & 1'intensité mesurée pour la figure de pdles Ihi(Y)‘ Dans
la pratique la troncature de la série & un rang 1=Imax fini peut en-
trainer des valeurs faibdement négatives pour‘certains y (phénoméne

d'oscillations au pied d'un pic par exemple).
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Compte tenu du fait que les fonctions harmoniques sphériques

=

.,k?(y) sont des fonctions & valeurs complexes qui s'écrivent :

n n 1 ing on
) = kjle.8) = e "l (9 (2.2)
avec AE?(¢) polyndme associé au polyndme de Legendre toujours réel,

le premier critére (Phi(Y) réelle) impose pour les coefficients
N, . .
Fi(hi) 1a relation :
1

Fi"(hi) = (-1)"F](hi) * o (2.3)
(L'étoile marque la conjugaison comp]exe)

En reportant (2.3) dans (2.1) on obtient alors pour Pps(y) un
développement qui ne contient plus que des termes avec un indice n >0 :

Tmax n=1 . _
Pai(¥) = I (FS(hi) k§(y) + ] /27T P1(8) (RF}(hi) cos ng - IF](hi) sin ng)}
1=0 | n=1 ) ' |
| (2.4)
. ) |
avec Fy(hi) = RF?(hi) + 1 IF](hi) ; (2.5)

RF? (hi) et IF? (hi) notant respectivement les partiés réelle et
imaginaire du coefficient F?(hi).

Le tableau I met en évidence les spécificités de la symétrie
trickinique d'échantillon.
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N Nt St ettt Nt et e et et el it st s et Sseas” i " ss? s "

{ : : : :
é : : _ : nbde : nbde
: indice : coeff. : <coeff.
( type n : jusqu'a : jusqu'a
g ! 1max=22 : Tmax=34
(7T e e e
( : :
( coefficients F?(hi) pour : : nx0 :
( o réel : : 78 : 171
g la symétrie orthorhombique : : npair : :
S S -
(7T e
( . . n, . : :
( coefficients F](h1) pour : : nx0 :
( : complexe : : 144 324
g»‘1a symétrie triclinique : : : n entier : :
(

I : Caractéristiques des coefficients F? (hi) pour les
symétries d'@chantillon orthorhombique d'une part
et triclinique d'autre part.

I1 apparait clairement que 1'absence de symétrie de la figure de péles
augmente le volume des calculs puisque d'une part 1'indice n varie au pas de 1
et que d'autre part les coefficients F? (hi) étant complexes (sauf pour n=0
cf(2.3))i1 faut déterminer les parties rée11e RF? (hi) et imaginaire IF? (hi)

pour chacun /6,7/.

En utilisant les propriétés d'orthogona1ité des harmoniques sphériques
et en intégrant sur la demi-sphére on obtient :

B=2  ¢=I/2 . |
RFA(hi) = ,/Z_ P . (4,8) PT(4) cos ng sin ¢deds (2.6)
1 "/ hi ($:B) Fy .
8=0  ¢=0
| B=2I  ¢=I/2 o
IF?(hi) =-3/@S j I Phi (¢,8) Pq(¢) sin ng sin ¢deds (2.7)
I =0 ¢=0 .
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Phi(y) ou P (4,8) est relié a 1'intensité mesurée Lhj(y) oul . (¢,8)
par la relation :

Ph'i (¢»9B) = N'i Ih.'i (4,8) | (2.8)

avec pour le facteur de normalisation Ni :
B=2I ¢ /2

.1
N, 2m

j Ih'i (¢9B) sin ¢dodB (2.9)
i B=0 $=0 ' ' '

Dans 1'analyse tridimensionnelle des textures, lorsque les données sont
des figures de péles complétes, c'est-a-dire mesurées pour une demi-sphére
compléte, Ta premiére phase consiste ‘d calculer pour chaque figure de péles
les coefficients F? (hi) qui sont nécessaires & 1a détermination ultérieure
de la fonction de texture.

En $upposant que Thi(y) représente 1'intensité mesurée et corrigée
(bruit de fond, défocalisation etc...) d'une figure de péles ce sont les
formules (2.6) & (2.9) qui forment la base nécessaire a 1'écriture du
programme correspondant & cette premiére phase. Les formules (2.8) et
(2.9) seront utilisées pour calculer 1a fonction densité de pdles
Phi(y) tandis que les formules (2.6) et (2.7) conduiront aux valeurs des
coefficients F? (hi) de son développement sur la base des fonctions har-
moniques sphériques. | |

2 La fonction de texture et la symétrie du cristal

La fonction de texture ou fonction'de distribution des orientations
(0.D.F. en anglais) f(g) est définie par :

| "—z=f<g) do o (2.10)

et indique donc la fraction dv du‘volume V d'un échantillon pour laquelle
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les cristallites sont dans 1'orientation q a dg prés.

E1le peut se développer sur la base des fonctions harmoniques
mn

sphériques généralisées T] (g) selon :
oo m=1 n=1 mn —mn E
f(g) = ] ) ! GO Ty (a) (2.11)
1=0 m=-1 n=-1
W iny im¥.
in im¥.
avec 7" (g)=e 1 P" () e © (2.12)

oll PT”(¢) est un polyndme associé au polyndéme de Jacobi /2/.

Le développement contient des termes de rangs 1 pairs et impairs
/3/ et ici aussi la série sera calculée dans la pratique jusqu'a une
valeur Timite 1=Tmax.

En fait la symétrie du cristal impose & f(g) les conditions
d'invariance suivantes : '

f(ag; 9) = f(a) ¥ gp5 € 6 (2.13)

ol GB est le sous-groupe des rotations du groupe (orthogonal) de symétrie
ponctuel OB associé au cristal /8,9/ et gBj le jeme élément de GB.

Ces conditions sont mises & profit pour limiter le nombre de coef-
ficients de type CT" a calculer :

- soit en &tablissant grdace a (2.13) des relations Tinéaires entre
les coefficents CTn (point de vue de ROE /10/)

- soit en définissant une nouvelle base de fonctions, les fonctions
harmoniques sphériques généralisées et symétrisées notées symboliquement

i#“ (g9), sur laquelle se fait le développement de f(g) :
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M(1 =1 1 '
-f ) b i T (q) (2.14)

0 wp=1 n=-1
)

—

]
(
Les fonctions symétrisées T#n (a) sont alors des combinaisons Tinéaires
des harmoniques sphériques généralisés TT" (q) :

m=1 :

nh@= 1 AP T  (2.19)

m=-1

et Teur nombre M(1) pour des indices 1 et n fixés est 1imité par la symétrie
cristalline considérée. ' '

C'est le point de vue adopté par BUNGE /2,8/ et qui est utilisé@ dans
ce travail.

La dualité des deux points de vue est démontrée dans /11,12/.

Comme pour la fonction densité de pdles Phi(Y) au paragraphe précé-
dent, le fait que la fonction f(g) soit une fonction réelle développée sur
une base de fonctions & valeurs complexes impose une relation entre les
coefficients C#n

*

U PR L | (2.16)

Le symbole # dénotant toujours la conjugaison complexe.

La fonction de texture f(g) peut alors s'écrire :

=1 : .
fl@ =1+ § T 1 e " RE"(9) - 1" 1)) (2.17)
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l1sin=290
avec € (n) =
2sin#0

et les symboles R et I indiquant les parties réelles et imaginaires des
coefficients ou fonctions.

Pour utiliser effectivement la relation (2.17) i1 faut donc expli-
citer pour chague type de symétrie cristalline ces fonctions symétrisées
T#” (g). Deux méthodes ont &té proposées :

1) La premiére, proposée par BUNGE /8/, consiste a former un systéme
Jinéaire en &crivant pour chaque fonction T#n (g) les conditions d'invariance

sun _ #un
17 (9559) = 17" (9) ¥ gp; € Gg.

La résolution de ce sytéme lineaire fournit alors les valeurs numé-
riques des coefficients N?u de la relation (2.15).

2) La seconde, exposée par ESLING /13,14/, utilise un opérateur P,
appelé projecteur (P2 = P). Les éléments PTS de la matrice associée a P
sont définis par : .

. |”8]

P8 = —=— T TP () (2.18)

: |Gg | =1 J ,

B =

ol |GBi représente le nombre d'éléments du sous-groupe de rotation GB
associé au cristal.
v , s=1
Les combinaisons linéaires ) PTS T?n (9) sont, pour
s=-1
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les basses symetr1es, Tes fonctions harmoniques sphériques généralisées et
symétrisées T (g) (comme certains rangs m disparaissent on renumerote ces
fonctions avec un indice u qui commence a 1).

Dans le cas de la symétrie cubique les combinaisons linéaires pré-
cédentes forment, 4 1 et n fixés, une famille génératrice dont i1 faut
extraire une base orthonormée /14,15/.

C'est ce procédé de recherche des fonctions symétrisées qui a &té
adopté dans ce travail. Nous donnons 3 1'annexe I quelques détails pour
1'obtention par ce procédé des fonctions symétrisées pour les 32 groupes
de symétrie ponctuels qui correspondent a 11 cas distincts de fonctions
symétrisées.

a) Symétrie rhomboédrique (trigonale)

Dans le cas de la symétrie rhomboédrique, ou plus exactement pour
les classes 3m et 32 de la symétrie rhomboédrique, une fonction harmoni-
que sphérique généralisée s'écrit :

e = ) (" (a) + (-n™ ' (g ) (2.19)
1/2 siu=1
= 3(p-1 t e =
avec m (u-1) e (u) VT siw # 1

Cette expression est valable si le repére {XB,YB ZB} du cristal est
choisi de telle sorte que 1'axe ternaire coincide avec ZB et que 1'un des
axes binaires coincide avec YB. On distingue alors clairement dans cette
expression (2.19) les effets de ces deux éléments de symétrie :

- 1'axe ternaire impose la régle de sélection m' multinle de 3
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- 1'axe binaire implique que la fonction T#n (g) est une combi-
naison linéaire de 2 fonctions harmoniques TT" (g9).

En utilisant la relation (2.19) ainsi que 1'expression (2.12) des
harmoniques sphériques généralisés on peut alors développer 1'expression
(2.17) de f(g) ce qui conduit & 1a formule (2.20) ci-contre.

Les coefficients a.?ns sont les coefficients du développement fini

en somme de Fourier des polynémes associés aux polyndmes de Jacobi
mn s . -
Py (¢) qui interviennent dans la définition des harmoniques sphériques

générah’sésyT']"n (g) :

ymns

pT"(¢) = a3 cos (s¢ - &(m,n) 1/2) (2.21)

Il =

s=0

0 si m+ n est pair
avec §(m,n)

1 sim+n est impair

Les coefficients a'TnS sont soit des réels (mtn pair) soit des

imaginaires purs (mtn impairs) ce qui implique que les coefficients
M et g“MSde 1a formule (2.20) sont toujours réels.



flg) =1+ 7} e(u) J e(n) 8 (usn) l}os (njy + m'Py) ] " cos s¢

M(1max) Tmax ' Tmax
u=1 n=0 g s=0

Tmax Tmax
- sin (n) +m'7y) [ 8" cos sp + (-1)" cos(niy = m't5) T (-1)% "™ cos 4
s=0 s=0
Tmax .
- (.-1)n sin(nYﬁ - m'?z) ) (-1)S 8""S cos s¢J + (l-al(u,n)) [} sin (n?& + m'?b)
s=0 '
Tmax Tmax
- cos (nf] +m'%,) T 8" sin g4 + (-1)" sin (= =m™%) T (-1)% &*S sin s¢

s=0 s=0

Tmax
+ (-1)" cos(n? - m) I (-1)% 8" sin o g

Tmax
)

s=0

n
au S

sin s¢

s=0
avec
. = 1/2sin=20 .
= 1 siu=1 _q\Mm'+n '
e(u) ; e(n) FENCRNEELE) S IR R
=2 siu#l = 1 sin#n 2
et
' 1=1max =1 . ) .
T=Tmax . . = si m' + n pair
uns _ ? . € a]'m ns RC-‘ln ; Buns = X ‘. a'T ns IC?n : € ) ' . .
Tl 1elmin =-lsi m' +n impair

1=1min

(2.20)

-ZE_
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Si 1a formule (2.20) est fastidieuse & typographier, voire a lire,
il est clair par contre qu'elle ne présente aucune difficulté pour la
programmation si 1'on dispose (par exemple en biblioth&que) des coef-

ficients a'TnS . o '

C'est cette formule qui servira de base au programme, dit de
synthése, qui calculera 1'ensemble des valeurs d'une fonction de texture

f(g) connaissant ses coefficients C#".

b) symétrie cubique

La symétrie cubique est le seul cas de symétrie ol 1'utilisation
d'un projecteur ne fournit pas immédiatement 1'expression analytique des
fonctions symétrisées T?n (g). En effet la présence'simultanée des axes
ternaires et des.axes quaternaires Xg= [100], Yp= [010], Zg= [001] habi-
tuellement choisis comme repére microscopique, avec des angles non simples
entre les deux catégories d'axes, complique le calcul par rapport au cas
précédent. I1 est nécessaire de procéder sur la matrice des éléments de
projecteur PTS 3 une réduction pour établir les relations de définition

des fonctions symétrisées :

: 1 :
g = § B % (M) + (-1 T7™@))  (2.22)
m=0 »

(4)

ol les coefficients dits de symétrie cubique BT" sont 1iés aux coefficients

AT™ definis en (2.15) par la relation

ému___ £ (2.23)
1" v !
lsim=20
avec € =

2sim# 0

Ici encore 1a connaissance des fonctions symétrisées +¥n (g9) permet
de développer 1'expression de f(g) qui servira de base & 1a programmation.



Imax  Tmax | Imax ‘ Tmax
flg) =1+ /ABr 7§ I e(n) ;61(") [} cos nf) cos m ] a™> cos(s¢ - §5(n) T) + sin nf) sin mf, J
m=0  n=0 ' 5=0 2 s=1
(am=4) (as=2) (As=2)
Tmax Tmax
@S cos(s¢ - 8,(n) ) + sin nfy cos mfy § 8"° cos(s - 6y(n) ) + cos n? sinmf, §
2 - 2
s=0 s=1
(8s=2) (8s=2)
o Imax
8™S cos(s¢ - 8,(n) 1)] + 8,(n) [sin nfj cos m¥ § o™ cos (s - 8,(n) L)
(as=2)
Tmax ‘ Tmax
*+ cos nf} sinmf; J o™ cos(s¢ - Gz(n)'g) + cos nf; cos mf I 8™° cos(s¢ - GZ(n),go
’ s=1 s=0 =
(as=2) (8s=2)
v Tmax
- sin nf) sinmf, ] g™S cos(s¢ - Gz(n)'g):]g (2.24)
s=1
(2s=2)
avec = 1/2 si n=0 =1 si n pair
e(n) o s 8,(n) ; s 8yln) =1 -8 fn)
= 1 si n#£0 | = 0 si n impair |
. 1=Tmax u=M(1) . 1=Tmax u:M(j)_ - 1 si n pair
et o™ms - ) ) e RC%ln Bg“" a"]mS ; 8™ = 7 JeIck" gM gumns e5

-ve-
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¢) harmoniques simples symétrisés

La construction des fonctions harmoniques sphériques simples symé-
trisées est strictement analogue & celle des harmoniques généralisés.
Ainsi dans le cas de la symétrie trigonale un harmonique simple symétrisé
kﬂ (y) s'écrit :

) (' + (1™ K™ (y) ) (2.25)

k¥ (y)

1/2 sin=1

avec m' =3 (u-1) et e(u) = g
1/ psin#l

En utilisant 1'expression de définition (2.2) des harmoniques
simples on obtient :

: : T | k 1 -im!
k() = K(4.8) = %_%l PT () [e"“ Pa (- " B] (2.26)

Cette expression montre que les fonctions symétrisées &# (y) sont
soit réelles (v = 1 ou 1 pair) soit imaginaires pures (1 impair et u # 1).

De méme pour la symétrie cubique les fonctions harmoniques sphériques
simples symétrisées, par analogie avec (2.22), s'écrivent :

: ] : '
K(y)= I v/ 8 i'(kT W+ D"y @2
m=0

(4)
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avec les coefficients de symétrie éT“ déja définis en (2.23).

En utilisant ici aussi Ta relation de définition (2.2) des
harmoniques sphériques simple 1a relation (2.27) donne :

: : 1 : — . .
Ki(y) = K} (o,8) = [ BM™ 7 (¢)§(e""8 + (1)1 ™) (2.28)
m=0

(4)

La relation entre harmoniques symétrisés simples et généralisés
s'écrit alors dans les deux cas :

M . | F 3
n0 (g) = 0 (¢,.0.9) = ()" ‘/;_fl K (s,8)  (2.29)

. 3 (u -~ 1) trigonal P
avec m et B=1/2 -
0 cubique . 2

Notons enfin que les fonctions harmoniques symétrisées, simples ou
généralisées, sont construites de telle mani2re qu'elles conservent les
propriétés extrément utiles d'orthonormalité.
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- 3 L'espace d'Euler
Les formules (2.20) et (2.24) montrent clairement que si la pro-

grammation ne pose pas de probléme particulier, le volume des calculs
a8 effectuer est considérable. A titre d'exemple, on peut indiquer que
pour les symétries rhomboé&drique (cristal) - triclinique (&chantillon)
on calcule f(g) & 1'aide de (2.20), lors d'une analyse de texture cou-

rante, pour 1482 points g différents.

Dans le formalisme é&tabli par BUNGE /1,2/ et utilisé dans le pré-
sent travail une rotation g est décrite par trois angles, les angles
d'Euler, notés <f’1,¢, ¥, :

g = (f]24:%) (2.30)
avec les limitations suivantes : 0 < ?1 <2
0s ¢<TH
0 K3 PZ < 2n

L'ensemble des triplets (¥H,¢,'P2) sera dans la suite appelé espace
d'Euler et un triplet particulier sera représenté par un point dans cet
espace. A cause de 1a symétrie du cristal (et éventuellement de celle de
1'&chantillon) une orientation quelconque corresbond en fait & un nombre
J de points gj dans 1'espace d'Euler. Ce nombre J est 1'ordre da sous-
groupe de rotation GB correspondant & la symétrie du cristal, soit
J = |Gg| avec les notations déja utitisées.

Toujours dans le but de limiter le volume des calculs d effectuer
pour déterminer la fonction de texture, on est donc amené & considérer
les symétries induites dans 1'espace d'Euler /16/ afin de définir une
cellule &lémentaire (ou domaine fondamental} ol une orientation est
représentée par un minimum de points, un seul dans le meilleur des cas.
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L'ordre du sous-groupe de rotation est de 6 et une orientation en
position générale est donc représentée par 6 points dans 1'espace
d'Euler. (ceci n'est plus vrai pour certains cas trés particuliers o
les points sont situés sur les &léments de symétrie).

L'axe ternaire du cristal, orienté suivant 1'axe %;du repére mi-

croscopique, impose & la fonction de texture d'étre invariante pour
les points :

(<P1,¢,‘702) = (kpl,q,,y’z + 21n/3) = (’Pl,qs,',az + 41/3) (2.31)

On voit immédiatement qu'il existe une "translation" selon ¥ 5 qui
permet de limiter ses variations dans le domaine :

OSYJZ < 21/3

L'axe binaire du cristal, orienté suivant 1'axe YBdu repére micros-
copique, impose 1'équivalence des points :

(Pr205P,) = (L +P, T - ¢, 21 -F,) (2.32)

La figure 2.1 montre en projection dans le plan ¢ = 0 6 points
équivalents dans 1'espace d'Euler.
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Fig. 2.1. : 6 points &quivalents dans 1'espace d'Euler pour la
symétrie rhomboédrique (Projection dans le plan
¢ = 0 ; les triangles A

cote ¢ et les triangles A des points & la cote

m-¢).

indiquent des points & la '
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La relation (2.32) permet donc de limiter soit 1'angle ?i soit 1'angle
¢ ou méme 1'angle 502.

Nous indiquons, ci-aprés, les 3 choix possibles pour la cellule
€lémentaire (domaine fondamental) contenant 1 seul point pour une analyse
de texture concernant les symétries rhomboédrique (cristal) - triclinique
(échantillon) : ‘

0 < @2 < 21/3 0 < 9‘92 < 21/3 0 < '13’2 <T1/3
140 s‘Pl < I IT¢0 s‘fl < 2n IIT § 0 < fl < 21
O<¢ <n 0« ¢<1/2 0<¢ <1I

Toujours dans 1'hypothése d'un échantillon sans symétrie, une
orientation quelconque est représentée dans 1'espace d'Euler par 24
points équivalents. La figure 2.2 montre pour un exemple particulier
(f1=15°, $=20°,¢,=30°) les 24 points équivalents dans 1'espace d'Euler
(les coordonnées de ces 24 points ont é&té obtenues en utilisant 1a table
des orientations équivalentes pour les symétries cubique-orthorhombique
publiée par Matthies et Wagner /17/).

Certaines opérations de symétrie dans le cristal induisent des &lé-

=

ments de symétrie dans 1'espace d'Euler simples & reconnaitre :

- ainsi 1'axe quaternaire [001] placé suivant la direction microscopique

=~

ZBimpose la translation de 1/2 suivantﬁp2 et permet donc de 1imiter‘P2 a

0 <P, < 1/2

- 1'axe binaire [110], placé & 45° des directions microscopiques Xg
et YB impose 1'invariance de la fonction de texture pour CP1,¢,Y%) et
(m +‘f1 s I =~ ¢ , 1/2 -7’2) ce qui induit dans 1'espace d'Euler un miroir
avec'glissement en ¢ = /2 et en‘P1‘= I. On peut donc, au choix, Timiter -
le domaine de variations de 1'un des deux ang]esYQ1 ou ¢.
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Fig. 2.2. : 24 points équivalents dans 1'espace d'Euler pour la symétrie cubique.
(projection dans le plan 4 = 0 ; les cotes en g sont indiquées pour

chaque point ; & a = 72.8°, ¢b = 99.9°).
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Par contre, d'autres opérations de symétrie dans le cristal, par
exemple les rotations autour des axes ternaires <111> | se traduisent
par des relations trigonométriques compliquées entre les coordonnées
des points équivalents ainsi engendrés/17/.

On ne peut plus alors définir de maniére simple un domaine fonda-
mental avec un seul point représentatif de 1'orientation.

Nous avons choisi, comme cela se fait habituellement pour les
symétries cubique-orthorhombique, un domaine élémentaire avec des limites
angulaires simples mais qui contient trois points représentatifs pour une
orientation soit :

Os‘{jls 2n
0<¢ <1/2 (2.33)
Os‘f)zs]'[/Z

(les considérations précédentes sur 1'influence de 1'axe binaire montrent
qu'on pourrait choisir comme domaine fondamental, toujours avec 3 points
représentatifs, ‘

0<¥, <m/2).

Les Timitations (2.33) permettent donc de calculer f(g), dans le
cas des symétries cubique-tric1ihique, pour seulement 1/8&me de 1'espace
d'Euler. '

4 La relation fondamentale

On a parfois dénommé relation fondamentale la relation intégrale
qui relie la fonction de texture f(g) & une fonction densité de pdles
Phi (y) et qui s'écrit : |

21 o |
i = [ Rl e [ f) o (2.34)
0 y=hv 0 ys-h_f :
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L'équation (2.34) montre que la densité de poles hi en un point

Y Phi(Y) , s'obtient en intégrant la fonction de texture pour tous les
cristallites tels que ; coincide avec hi ou -hi, 1'angle vy étant
1'angle de rotation autour de la direction y fixée. Elle prend donc en
considération la symétrie du crista],éﬁ de 1a diffraction qui n'est
sensible qu'a Ta distance réticulaire des plans hi et non pas d 1'orien-
tation du vecteur hi.

En utilisant les développements en série (2.1) et (2.14) de Phi (y)
et f(g) ainsi que Tles propriétés d'orthogonalité des fonctions harmoniques
sphériques simples et généralisées 1'équation (2.34) conduit aux systémes
d'équations :

- 1
+ u=

Quelques remargues s'imposent quantbé Ta relation (2.35) qui est
la relation fondamentale dans 1'analyse des textures par la méthode har-
monique.

1) Elle met en évidence 1'un des avantages de cette méthode :
le systéme d'équations qui contient Tes inconnues C#n se sépare en sous-
systémes indépendants..Pour chaque couple 1 et n fixés on aura donc a
résoudre un systéme contenant I équations ou I représente le nombre de
figures de pdles indépendantes mesurées (c'est-a-dire le nombre de hi dif-
férents). Le nombre I étant forcément trés 1imité 1'inversion de chaque
systéme ne pose aucune difficulté téchnique contrairement a 1a méthode
vectorielle par exempie ol 1'inversion d'une seule matrice "géante" /18,19/
fait appel & des algorithmes d'inversion tres particuliers et complique

singuliérement la tdche du programmeur.
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2) Le facteur (1 + (-1)]) montre qu'il n'est pas possibTe
de déterminer directement & partir des figures de péles les coefficients

un
G

d'indice 1 impair.

3) L'absence de symétrie d'échantillon (symétrie triclinique)
ne modifie pas Te nombre de fiqures de poles nécessaires pour résoudre les
systémes d'eéquations (2.35). En effet, & 1 et n fixés un tel systéme
d'équations contient M(1) inconnues oi M(1) est déterminé par la seule
symétrie du cristal. Pour la symétrie rhomboédrique M(1) = %— + 1
([ ] indique 1a partie entiére) alors que poUr la symétrie cubique 1'ex-
ression de M(1) est donnée par la trace de la matrice associée au projec-
teur P utilisé pour symétriser les fonctions harmoniques sphériques /14/.
La figure 2.3 montre pour ces deux cas 1'évolution de M(1) en fonctionde 1,
c'est-a-dire le nombre de figures de p6les nécessaires pour résoudre les systémes
(2.35) jusqu'a un rang 1 fixé. Si la symétrie triclinique d'échantillon n'implique
pas de modification sur la taille des systémes & résoudre elle a par contre
pour effet d'augmenter Te nombre de ces systemes puisque le nombre
d'inconnues C#n est nettement plus &levé que pour une symétrie d'échan-
tillon orthorhombique par exemple. Le tableau 2.II. montre le nombre d'incon-
nues dans différents cas de symétrie pour des calculs jusqu'a Tmax = 22
et Imax = 34.
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Fig. 2.3. : Nombre M(1) de figures de ples indépendantes nécessaire pour un

développement de la fonction de texture jusqu'@ un rang lmax.



( )
( Nombre de Nombre de )
( Symétries : coef¥?£¥g§tgeé“n : coefficients C!" : coefficients C" )
( : 1 jusqu'a 1max=}2 jusqu'a‘1max=§4 )
S T S R z
( CUbiQUﬁ - 3 réels s125 (1 pair) s3°0 (1 pair) )
g grthor om- n pair 186 o 30? )

ique ? 61 (1 dimpair): 240 (1 impair))
S S L B |
( Cupiqge.- complexes : 234 (1 pair) : 747 (1 pair) )
( triclini- n entier > 0 3356 S ¥4, )
( que : 122 (1 dimpair): 480 (1 impair))
e DL LD |
( rhomboé- - 432 (1 pair) : (1404 (1 pair) )

: - réels
(orthormons © 0P B e
: (1 impair): 1092(1 impair))

( bique : \ )
S Bt s TR |
( rhonboe- comlexes G (812 (1 pair) f 269 (1 pair) )
g tryqug N n entier > 0 140 . 4878 )

riclini- 592 (1 impair): 2184 (1 impair))
g que : 7;

Tableau 2.1I. :

Nombre de coefficients C#n pour différents cas de
symétrie (le coefficient de normalisation Céo est
inclus dans ces dénombrements).
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‘ 4) D'un point de vue plus technique, on peut constater qu'une
équation des systémes (2.35) contient des valeurs complexes. En effet, nous
avons indiqué aux paragraphes précédents que les coefficients F? (hi) et

C?n sont complexes lorsque 1'échantillon ne posséde pas de symétrie.

Or les fonctions harmoniqueS'simb1es symétrisées k# (hi)

~

sont des fonctions a valeurs réelles pour 1 pair. Chaque équation des systémes
(2.35) se sépare donc de maniére simple en deux éauations homologues qu1 contien-
nent respectivement les parties réelles RF] (hi), c?" et imaginaires IF1(h1) et
IC‘]’n des coefficients de figures de péles et de la fonction de texture.

Ce "dédoublement" de chaque équation permet, dans les programmes de calcul,

de mener en paralléle les calculs pour les parties réelles et imaginaires

plutdét que de recourir @ des variables complexes déclarés explicitement /6/.

_ 5) Si 1'on se propose de résoudre les systémes d'équation
(2.35) jusqu'ad un rang 1 = Imax on est confronté a des sytémes d'équations
surdéterminés pour les petites valeurs de 1 puisqu'on dispose de M(Tmax)
figures de pdles, donc de M(1max) équations, pour M(1) inconnues. En outre,
pour améliorer la précision de la détermination des coefficients C? s 11
est fréquent de mesurer plus de figures de pdles que strictement nécessaire
(on mesure par exemple M(Imax) + 1 figures de pdles) ce qui conduit dans
chaque systéme (2.35) & un nombre surabondant d'équations. Une technique
de minimisation au sens des moindres carrés permet de se ramener 3 des

systémes carrés. En effet, en posant :

=M(1 D ] 2 |
X |:F (hi) - — (-1)" 8 0 (liziél—)—) c}" k‘{(hi)*] = Min (2.36)

. U=1

et en dérivant par rapport aux inconnues C#" on obtient les systémes :

L SRILEN) " (___i‘—ll—) cy" 2 k”(h1) Ky (i) = J FN(hi) kY (h)
2141 = ;

(2.37)
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ou chaque systéme contient cette fois M(1) équations pour M(1) dinconnues.

C'est sous 1a forme (2.37) que la relation fondamentale reliant
fonction de texture et figures de péles sera introduite dans les pro-
grammes d'analyse de texture.

5 La figure de pdles inverse
Les coefficients C#n du développement d'une fonction de texture f(q)

contiennent donc toute 1'information sur cette fonction et sont les in-
connues lors d'une analyse de texture.

Une fois déterminés, ils permettent de recalculer toute figure de
pbles directe ou inverse utile & 1a discussion d'un probléme.

La fonction densité de péles inverse R (h) ou plus simplement figure
de pdles inverse, définit la fraction du vo]ume d'un échantillon pour la-
quelle une direction d'échantillon fixée y coincide avec une direction
cristallographique h (si 1'on considére les rangs impairs dans le dévelop-
pement de Ry (h), i1 faut remplacer dans cette définition direction h et y
par vecteurs h et y) Elle décrit donc la distribution dans le repére du
cristal de la direction fixée y alors que la figure de péles (directe)

Phi (y) décrit la distribution dans le repére de 1'échantillon d'une direc-
tion cristalline hi fixée.

Cette fonction Ry (h) peut se développer sur la base des fonct1ons

harmoniques simples, symétrisées pour la symétrie cristalline, ku (h)
suivant :

() K () (2.38)
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Comme pour la figure de pdles directe, 1a figure de pdles inverse
Ry (h) est 1iée & la fonction de texture par une relation intégrale.

On en déduit la relation entre les coefficients H# (y) et C#n qui
s'écrit :

n=1
H‘]‘ (y) = E%{ ) (-1)1"n c‘{" k’]‘ (y) (2.39)
. n=-1]

Les formules (2.38) et (2.39) permettent donc de déterminer une figure de

p6les inverse quelconque & partir des coefficients C#n. IT est en effet
rare de faire le chemin inverse, c'est-d-dire de déterminer les coef-
ficients'C#n, donc 1a fonction de texture, 3 partir de mesures de figures
de pbles inverses comme 1'a rgalisd Szpunar par une méthode d'énergie

dispersive /20/.

Une telle détermination nécessite, en effet, 1a mesure d'un nombre
jmportant de réflexion (hkl). I1 faut en outre, pouvoir rapporter ces
mesures 3 celles enregistrées pour un échantillon isotrope afin de rendre

comparable les reflexions qui sont obtenues pour différents facteurs de
structure Fhk]' ‘

Notons enfin que lorsque 1'échantillon posséde une symétrie C», c'est-
5-di}e un axe de fibre suivant la direction macrbscopique ZA, Ta fonction-
de texture f(g) dégénére en une fonction de deux variables angulaires. La
figure de péles inverse pour la direction Z, est, dans ce cas particulier,
équivalente 3 la fonction de texture.

1T LES PROGRAMMES
1 Généralités

Les aspects mathématiques développés aux paragraphes précédents sou-
Tignent a 1'évidence la nécessité d'utiliser un calculateur lorsqu'il
s'agit de procéder a une analyse de texture par la méthode harmonique, tant
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a cause du volume des données (généralement plusieurs milliers de mesures )
que de celui des calculs & effectuer. Les programmes correspondants doi-
vent satisfaire a deux contraintes :

- calculer avec une précision suffisante pour que les erreurs numé-
riques soient négligeables par rapport aux erreurs expérimentales qui
entachent les données ;

- minimiser le temps d'ordinateur nécessaire.

A cet égard, le probléme essentiel provient de Ta nécessité de cal-
culer un trés grand nombre de fois les fonctions harmoniques simples et
généralisées. A moins de disposer d'un ordinateur extrémement puissant
et rapide i1 est généralement intéressant de pouvoir stocker sur disque
magnétique (ou éventuellement sur bande) des tables de données numériques
(b1b11otheque) qui accélérent la reconstitution des différentes fonctions
harmoniques 3 utiliser. Au paragraphe suivant est présentée une descrip-
tion sommaire d'un programme bibliothéque qui répond @ cet objectif / 21/
et qui a été généralisé pour calculer indifféremment des coefficients et
fonctions d'indice 1 pair ou impair /22/

La figure 2.4, d&ja présentée sous d'autres formes /23 ,24/, schématise
les différents programmes qui interviennent dans 1'analyse des textures
ainsi que leurs buts.

Pour 1'écriture des différents programmes, symbolisés par les rec-
tangles de 1a figure 2.4, nous nous sommes inspirés des programmes exis-
tant pour la symétrie cubique - orthorhombique /25/. Nous avons choisi
de constituer une chaine de programmes pour chaque cas de symétrie :
ainsi pour le cas cubique - triclinique ce sont les programmes PING 1,

FUNE 1 etc... qui seront utilisés tandis que pour le cas rhomboédrique -
triclinique existe une chaine analogue PING 2, FUNE 2 etc... Cette sépa-
ration permet en effet, d'une part, de tirer partie au mieux des spécifités
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Figures
de poles
inverses



indiquées & la partie I pour optimiser les programmes et d'autre part,
d'avoir des programmes de faible encombrement mémoire. Ce dernier point
était en effet capital pour nous puisque ces programmes ont été développés
sur un ordinateur PDP 11/70 qui n'alloue que 64 K octets par utilisateur.
Tous ces programmes ont &té &crits en FORTRAN IV.

2 Programme bibliothéque

Le programme bibliothéque présenté offre a& 1'utilisateur la possibilité
de créer différents types de biblioth&que suivant le choix effectué quant
a la quantité de données & stocker. I1 a aussi été concu de maniére a couvrir
un grand nombre de cas de symétrie dont bien sdr les plus courants.

Nous donnons, ci-aprés, la liste des coefficients et fonctions suscep-
tibles d'étre calculés et stockés par ce proaramme, les limitations imposées,
ainsi que les relations utilisées pour leur exploitation ultérieure. Pour
toutes Tles quantités calculées, 1'indice 1 varie entre les limites LMIN
et LMAX choisies par 1'utilisateur avec un pas choisi LP, ces paramétres
étant soumis aux contraintes suivantes :

1< LMIN< 4 H 1< LMAX < 34 H LMIN < LMAX H 1 < LP <« 2

1) Coefficients QT”

I1s sont définis par la relation :
Q7" =A™ P (a/2) (2.40)

ol les PTn(n/Z) représentent des polyndémes associés aux polyndmes de Jacobi
pour 1'angle n/2. Ces coefficients sont calculés pour les indices suivants :

LMIN , LMAX , (LP)
0, 1, (iDN)
0 ,m, (iDN) avec iDN = 1 ou 2

s 3
noo

(les relations de symétrie permettent, en effet, cette limitation des in-
dices)
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Ces coefficients, toujours réels, sont 1'un des "piliers" du programme
bibliothéque. I1s sont calculés au début du programme & 1'aide d'un
algorithme de récurrence adapté & leurs symétries /26/ et sont soit sto-
ckés, soit utilisés pour calculer les autres coefficients et fonctions

désirés.
2) Coefficients aimns

I1s sont définis par la relation :

1sis=0

™
{]

a.Tns - e QTS Q?" (2.41) avec ! e =2 sim+ n pair (s#0)

2i sim+ n impair (s#0)

m
1]

et sont calculés et stockés pour :

LMIN , LMAX , (LP)

=0, 1, (iDM) avec 1 & iDM < 6
0,1, (iDN) avec 1 < iDN < 2
0,1, (1)

n S 3J -
1

Ces coefficients sont soit des réels, soit des imaginaires purs. Dans ce

dernier cas (s # 0 , m + n impair) on stocke en fait les valeurs réelles
2!mns /. '
'I .
Les coefficients aimns sont utilisés pour calculer les polyndmes as-
sociés aux polynomes de Jacobi PT"(¢), pour un angle ¢ quelconque, en
utilisant Teur développement en somme de Fourier :

a.?ns cos (s¢ - 81/2) (2.42)

8

P (s) =

I o~

S 0 sim+ n pair

avec )

1sim+n impair
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3) Coefficients aims

Ils s'expriment en fonction des coefficients QT” par :

aP = e vaTrz Qo0 (2.43)
172 (-1)™2 si s =0

(-1V2 55 m pair (s # 0)
- (-1 (m-1)/2

m
"

avec €

si m-impair (s # 0)

et sont calculés et stockés pour les conditions suivantes :

LMIN , LMAX , (LP)
0,1, (iDN) avec 1 ¢ iDN < 2
t,1,(2) avect

t

3
(]

0 si 1 pair

1si 1 impair

4) Polyndmes 5? ()
Les coefficients aims précédents sont utilisés pour calculer les
polyndmes associés aux polyndmes de Legendre PT (¢) qui peuvent étre,
en outre, calculés et stockés pour une distribution régquliére de valeurs
angulaires ¢. Ces polynémes S'expriment également par une somme de
Fourier :

PT (9) s

a'y” cos (s¢ - 61/2) (2.44)

i
[ B

(=]
]}

_ 0 si m pair
avec

O
]

1 si m impair



I1s sont calculés pour les conditions suivantes :

pa—
n

LMIN , LMAX , (LP)
m=0,1, (iDN) avec 1 < iDN < 2
0, 90° , (As) avec 1.25 < A¢p < 90°

5) Coefficients éT"

Les coefficients de symétrie cubique ET", nécessaires @ la construction
des fonctions harmoniques de symétrie cubique, sont calculés dans un sous-
programme qui effectue une réduction de 1a matrice associée au projecteur
P de symétrie cubique /27/. Ils sont calculés pour :

1=1m , LMAX , (LP)
w=1,M71), (1)
m=0,1, (4)

Im est 1a premiére valeur de 1 pour Taquelle on obtient un coeffi-
cient non nul (1m = 4 si les rangs 1 pairs sont calculés, Im = 9 si seuls
les rangs 1 impairs sont calculés).

6) Harmoniques simples de symétrie cubique ﬁ# (hi)

L'équation fondamentale (2.35) fait intervenir ces fonctions pour les
hi correspondant aux figures de pdles utilisées comme données. .Ces fonctions
péuvent &tre calculées et stockées pour 8 plans hi : (100) , (110) , (111) ,
(102) , (112) , (122) , (103) et (113) dont les paramétres angulaires
{hi} ={¢i , i }sont mis en mémoire par des cartes DATA du programme
bibliothéque.

Ces fonctions sont calculées par la relation :



- 56 -

: : 1 : —
Ky (hi) = K} (¢i,81) = ] Bgu PT (¢1) cos (mgi - &1/2) (2.45)
m=0
(am=4)
avec § =0 ou 1 pour 1 pair ou impair et les mémes limitations qu'en 5)
pour 1 et u.

7) Harmoniques simples k? (hi) pour d'autres symétrie mi-
croscopiques.

Toujours dans le but de constituer une table de valeurs numériques
nécessaires pour résoudre 1'équation fondamentale (2.35) le programme
bibliothéque permet de calculer les fonctions l# (hi) pour d'autres symé-
tries du cristal que la symétrie cubique. Ces fonctions sont obtenues pour
12 plans hi au maximum pour lesquels 1'utilisateur doit fournir les para-
métres angulaires{ hi} ={¢i , Bi}.

Elles sont définies par 1a relation :

:u . =:u . oy - € _qym' om’ . 1oi 46
k] (hi) k] (¢i , 81) - (-1) P] (¢1) cos (m'gi - sm/2) (2.46)
§ = 0 pour 1 pair e=1//2si u=1 etm' = J (p-1)
avec
§ =1 pour 1 impair e=1 si wgl

J représente 1'ordre (6,4,3,2 ou 1) de 1'axe du cristal situé suivant la
direction Zpdu repére microscopique. La formule (2.46) suppose en outre
T'existence d'un axe binaire suivant la direction YBdu repére microscopi-
que. Elle est donc valable pour les 12 groupes ponctuels de symétrie sui-
vants : 6/m mm, 622, 3m, 32, 6m2, 4/mmm, 422, mmm, 222, 42m, 2/m, 2. I1

suffit donc de fournir au programme bibliothéque 1'ordre J de 1'axe Z pour
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obtenir les fonctions harmoniques simples symétrisées pour les plans hi
choisis.

La figure 2.5 présente 1'organigramme du programme biliothéque. Deux
types principaux de bibliothéques peuvent étre obtenus (suivant 1a valeur
0 ou 1 du paramétre ISTOK) :

- le premier contient les cogfficients QT", les coefficients et fonc-
tions de symétrie cubique éT“ et k# (hi) si cette symétrie est souhaitée,
et /ou les harmoniques symétrisés pour une autre symétrie microscopique.
Bunge a en effet proposé ces coefficients QT" /28/ qui constituent un bon
compromis entre le nombre de données & stocker (assez limité dans ce cas)
et le temps nécessaire & la reconstitution.en mémoire centrale des diffé-

rentes fonctions utilisées dans 1'analyse harmonique.
- le deuxiéme est constitué des coefficients et fonctions suivants :

ET (¢), aims, éT“ et k? (hi) si la symétrie cubique est demandée et /ou
k? (hi) pour une autre symétrie (ce qui est déterminé par les 3 valeurs
possibles du paramétre ISYM), aimns. Dans ce deuxiéme cas il est possible
de créer une bibliothéque "standard" (en fixant avec une seule carte de
données le paramétre IST & 1) directement adaptée & la chaine d'analyse
de texture publiée pour le cas cubique - orthorhombique /25/ .

Tous les calculs sont effectués en double précision mais les résultats
obtenus sont finalement stockés dans la bibliothéque en simple précision.
Ceci permet de garantir la précision des valeurs stockées a + 1 unité sur
le septiéme chiffre significatif pour un ordinateur qui représente une va-
leur réelle sur 32 bits.
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Calculate lem coefficients and necessary hi values

(Subroutine DLMNRI)

Calculate and store I'r.: (hi) functions for a

a non cubic eymmetry + Print

=0
ISTOK
Store le coefficients =0
Bead exploration step Aﬁ] + Print
'
l Calculate and store a'}_“ coefficients
+ Print
Calculate and Store P:' (#) functions
+ print
L
i
=0 fmu o
Store B, coefficients + Print
Read ISYM L
Non cubic symmetry / Cubic symmetry .
T o Mo 1STOK
= -} -0
Cubic symmetry "
Calculate and store a ™° coefficients
+ one other symmetry '
+ Print

.

Fig. 2.5. : Ordinogramme du programme bibliothé&que.




- 59 -

Dans sa forme la plus générale, le programme bibliothéque nécessite
environ 150 K octets. On peut facilement‘féduire la place mémoire nécessaire
pour ce programme en limitant ses possibilifés (par‘exemple Tmax < 34, ou va-
leurs de 1 seulement paires ou impaires) ce qui permet de limiter les di-
mensions des tableaux utilisés oh encore en travaillant en recouvrement
(overlay), ce que nous avons fait avec un ordinateur limitant a 64 K octets
la mémoire accessible a 1'utilisateur.

Enfin, les temps de calcul restent trés raisonnables pour un program-
me qui, de plus, ne doit travailler que trés épisodiquement (chaque fois
que 1'on souhaite créer une bibliothéque correspondant & de nouvelles con-
ditions de symétrie) : ainsi le temps d'exécution pour une bibliothéque
standard est de 1'ordre de 3 minutes pour un ordinateur PDP 11/70 et d'en-
viron 1,5 minutes sur un UNIVAC 1100.

3 Programmes d'analyse

La figure 2.4 montre que la dénomination programme d'analyse est uti-
lisée pour les programmes qui, partant des données expéfimentales, détermi-
nent les coefficients C#" de la fonction de texture. Nous reviendrons au
chapitre 4 sur les possibilités d'analyse 3 partir de mesures d'orientations
individuelles. '

La structure des programmes PINGl et PING2, qui sont les programmes
d'analyse utilisant des figures de pdles complétes pour des symétries res-
pectivement cubique - triclinique et rhomboédrique.- triclinique, est
schématisée dans le tableau 3. Nous avons adopté une structure trés modu-
laire, qui permet notamment un travail en recouvrement (overlay), le pro-
gramme principal étant essentiellement constitué d'une liste de COMMON et
d'instructions d'appel aux différents sous-programmes.

Pour chaque sous-programme sont donnés dans la table 3 le nombre d'ap-
pels a partir du programme principal, les grandeurs calculées, ainsi que
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Ta référence des formules utilisées et présentées dans la premiére partie
de ce chapitre. Dans les sous-programmes COEF 1/2 qui résolvent les sys-
témes d'équations (2.37) sont en outre calculés , 1'indice de texture /2/
qui caractérise 1'acuité de la texture, ainsi que des coefficients d'erreur
qui permettent de contrdler la qualité de 1'analyse. Ces coefficients
d'erreur sont basés sur la comparaison des figures de p6les expérimentales
(bien entendu corrigées et normées) et des figures de p6les recalculées &
partir des coefficients C#n obtenus par 1'analyse. Les sous-programmes

POLO 1/2 permettent d'imprimer et de stocker ces figures de pdles recalculées.



( :
E Sous ) dwombr? ) R&le du sous-programme o Relations | dgtL;;ﬁgggogn
g programme appels . : utilisées . “\ipliotheque

(

(

( - fixer les unités d'entrée-sortie

( : . - lecture des informations générales sur
( SETCA 1/2 : 1 : 1'échantillon concerné
( .
(
(

: Non
- lecture du nombre de figures de pdles et ;
du rang Imax :
e U A
( . P = nombre : Correction d'une figure de péles mesurée :
( CORE 1/2 : de figures : (bruit de fond, défocalisation , absorption : : Non
( : de pbles. : etc...) : :
(---___-___-__-_;__---_-__--__-_ ........................................................
S
( : P = nombre : normalisation d'une fi : : :
: . - normalisation d'une figurg de p6les : : .
PING 1/2 g TWODI 1/2 . gg ;g?::es * - calcul des coefficients FR'(hi) ;(2-5),(2.7),(2.9): Oui
(---_-_------_-_-_-_----_------_----_---------_-_---_----_---; -------------- : :
( T : o TTTTTTTTTTTTTTTIITIITTTTTTTITTTTTTT
(g:?gg?mg?)( : - calcul des coefficients C#" de 1a fonction :
! P coEF 12 ) :  de texture ) 0
( : - calcul de 1'indice de texture (2.37),(2.35) u
2 - calcul des coefficients d'erreur ]( f./2/)
(---------------:------------__-: .................................................................................
( - P =nombre : Calcul & partir des coefficients ¢ dlune :
( POLO 1/2 : de figures : figure de pdles "thdorique" utilisée en : (2.4) : Oui
( : de pdles. : entrée. : :
( : :
( :

Tableau 2.3. : Structure des programmes d'analyse PING 1/2.
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4 Programmes de synthése

Ces programmes, appelés FUNE 1 et FUNE 2 pour les 2 cas de symétrie, ont
pour but de calculer, & partir des coefficients C?n, la valeur de la fonc-
tion de texture sur uregrille réquliére de points dans le domaine fonda-
mental de 1'espace d'Euler.

C'est a partir de ces valeurs numériques que sont recherchées les
lignes d'isodensité de f(q) dont le dessin pour différentes sections de
1'espace d'Euler constitue la présentation habituelle du résultat d'une
analyse de texture.

La table 4 donne quelques indications sur 1'organisation des program-
mes FUNE 1/2 qui ont eux aussi une structure modulaire. Ces programmes sont
ceux qui nécessitent le plus de temps de calcul dans les chaines de pro-
grammes utilisées dans 1'étude des textures. A titre indicatif nous donnons
ci-aprés les temps de calcul nécessaires pour Tes programmes d'analyse et
de synthése dans le cas de symétries rhomboédrique - triclinique pour un
calculateur PDP 11/70 travaillant en recouvrement (overlay) :

- programme d'analyse (6 figures de pdles ; Imax = 14) : 1'14"
- programme de synthése (Imax = 14 ; 4446 points dans 1'espace
d'Euler) : 19'41"




Utilisation
: de données en
bibTiothéque
: = fixer les unités d'entrée-sortie
: : = lecture des informations générales sur : :
SETCA 1/2 : 1 :  1'échantillon concerné : : Non

Relations
utilisées

sous . Nombre

R S =
programme d'appels 6le du sous-programme

- lecture des coefficients C*"

FUNE 1/2 LECCF 1/2 : 1 : - calcul des coefficients ! otNS et gH"s : Oui
: : (voir relation de définition en (2.20) et : :
S SO S (2:28) ) s e e e
programme : . - fixer les limites du domaine fondamental  : :
principal) : : dans 1'espace d'Euler.
UNKC 1/2 : 1 : = lire le type de section choisi :
: : (¥45 ¢ ou ¥, = constante) et le nombre de : :
poi*ts par segtion : (2.24) ou (2.20)% Non
- calcul de f(g) pour chaque point de 1'espace: :
d'Euler :

- stocker ces résultats par section

SN TN P T N ST S, N T, P P e, PN P N P, P, P PP P £ P T P P

Tableau 2.4. : Structure des programmes de synthése FUNE 1/2.
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5 Programmes de calcul de figures de pdles directes et inverses
Les programmes POLF 1/2 et INVE 1/2 permettent de calculer respecti-
vement toute figure de pdles directe Ph (y) ou inverse R (h) & partir

d'un ensemble de coefficients C? caractéristique d'une texture

Les tableaux 5 et 6 montrent 1'organisation de ces deux types de pro-
grammes. Compte tenu des formules programmées pour reconstituer ces figures
de péles directes ou inverses le temps d'exécution est relativement court :
toujours pour un calculateur PDP 11/70 1le temps de calcul est de 12s. pour
une figure de péles directe et de 50s.pour une figure de péles inverse.

6 Programmes de dessin

Qu'il s'agisse de figures de péles directes ou inverses ou de sections
dans 1'espace d'Euler, 1'interprétation est souvent facilité par la visua-
lisation des résultats a 1'aide de courbes d'égale intensité.

Les résultats stockés par les différents programmes peuvent donc étre
repris afin d'obtenir les tracés corkespondants. Les programmes de tracé
de courbes que nous utilisons font appel aux sous-programmes concus et écrits
par notre collégue A. Vadon /29/ qui permettent la détermination et le tra-
cé de lignes d' 1so1ntens1te _pour Tes tro1s types de dessin habituellement

utilisés dans le domaine des textures




POLF 1/2

(programme
orincinal)

N P T T~ P P, P P P, PN P P P P PN PN PN PN s P PN

Relations

R61e du sous-programme i
prog utilisées

Utilisation

: de données en

bibliothégue

- fixer les unités d'entrée - sortie
- lecture des informations générales

sur 1'échantillon concerné

- lecture du rang Imax

un

Lecture des coefficients C1 et impres- :
sion pour contrdle. :

o e e e = - = - - - = o S = = = e T R S e e M S e e S S S e e e

sous f- Nombre
programme | d'appels
SETCA 1/2 1
XDATA 1/2 1
P = nombre

: de figures
POLV 1/2 : de pdles

:  demandées

lecture du type hi de figure de péles :
demandé n :
calcul des coefficients F; (hi) :

calcul de 1a fonction dendite de péles: (2.35),(2.4)

Phi (¥)

écriture et stockage des résultats

Oui

(@)
>
e et e emer? et "ace? e N e e S e e S e St St N s Sl e e e e o S’

Tableau 2.5. : Structure des programmes de calcul de figures de pdles directes POLF 1/2.
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INVE 1/2

(programme
principal)

de pbles inverse et impression et stockage
des résultats

Utilisation

)

sous ; Nombre Réle du sous-programme . Relations . - )
programme ; d'appels : Prog utilisées dgig??giﬁgqﬁg ;
"""""""""""""""" :“"“““'““'“""“'"““"“““'“‘“““"“""‘“'“'“‘“"“:‘“"““"“““\
;- fixer les unités d'entrée-sortie . )

:= lecture des informations générales sur )

SETCA 1/2 1 1'échantillon concernad Non )
cemmmeemmeemcieceoooooo__.__il lecture du rang lmax )
_________________________________ )

P = nombre : )

: de figures : - lecture de la direction y demandée : )

DIR 1/2 : de péles : - calcul des polyndmes associés aux polyndmes : (2.44) Oui )

: 1inverses : de Legendre ultérieurement utilisés : )

demandé : )
.................................................................................................................. ;
- lecture des coefficients C#n utilisés )

)

INCF 1/2 P - calcul des coefficients H? (v) de la figure (2.39) Non )

de péles inverse demandée )
B ST S ;
- fixer la grille anaulaire de la fiqure )

: : de péles inverse : )

INVA 1/2 : p : - calcul des valeurs de la fonction densité : (2.28) Oui )

: : : )

)

)

)

Tableau 2.6. : Structure des programmes de calcul de figures de véles inverses INVE 1/2.
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CONCLUSION

Quelle que soit la méthodologie employée, 1'analyse des textures, a
cause de la nature de la grandeur recherchée (fonction de trois variables),
du volume des données et de la relation intégrale qui lie fonction de tex-
ture et figures de pdles, fait appel @ un "appareil mathématique" relati-
vement lourd et & des chaines de programmes volumineuses. Pour pouvoir mener
3 bien les é&tudes de texture projetées pour les symétries cubique - tricli-
nique et rhomboédrique - triclinique, i1 nous fallait donc forger les outils
adéquats. Du point de vue mathématique nous 1'avons fait en établissant les
relations nécessaires avec le souci de mener le plus loin possible les cal-
culs analytiques afin de ré&duire le travail de programmation. Du point de
vue de la programmation, nous avons cherché & trouver un bon compromis entre
les deux impératifs : rapidité d'exécution des programmes et précision du
calcul en tenant compte des contraintes imposées par la taille mémoire 1limi-
tée de 1'unité centrale pour le calculateur utilisé.
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a) hématite
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c) corrections
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a) hématite
b) magnétite

2.6.- Modéle classique de transformation de texture - comparaison
avec les résultats expérimentaux
2.6.1.- Modéle classique
2.6.2.- La fonction de transformation (Ag)
2.6.3.- Comparaison des fonctions de texture calculée et

réelle de la magnétite

2.7.- Fonction de transformation de texture avec dispersion
2.7.1.- Modéle de transformation avec dispersion
2.7.2.- Résultats

2.8.- Discussion

3.- TRANSFORMATION AVEC SELECTION DE VARIANTES - EXEMPLE D'UN ALLIAGE
FER-NICKEL
3.1.- Définition du probléme
3.2.- Matériau utilisé
3.3.- Textures initiale et finale
3.4.- Les relations d'orientation et les variantes
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3.5.- Textures calculées pour 1'échantillon E87y
3.6.- Discussion

4.- CONCLUSION.
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I.- INTERET DE L'ETUDE DES TRANSFORMATIONS DE TEXTURE

Un matériau polycristallin qui subit une transformation a 1'état solide,
métallurgique, mécanique, chimique etc... voit généralement sa texture se
modifier. Nous pouvons schématiser ce fait par 1'écriture tout & fait
symbolique suivante :

[TF_] - [MT] [T IJ] (3.1)

ot [TI] et [TF] 4indiquent respectivement la texture initiale et la texture
finale du matériau et [MT] les mécanismes impliqués dans la transformation
considérée ou plus précisément leur influence sur 1'orientation des cristal-
lites.

L'étude d'une transformation de texture peut donc viser 1'un des trois
objectifs, exclusifs les uns des autres, suivants :

i) prévoir la texture finale [TF] connaissant la texture initiale [TI]
ainsi que les mécanismes de transformation [MT]

ii) déterminer la texture [TI] connaissant [TF] et [MT]

iii) déterminer les mécanismes de la transformation, ou du moins leurs
aspects cristallographiques, connaissant [TI] et [TF].

Dans le premier cas la prévision de la texture finale est possible
si 1'action de la transformation sur 1'orientation des cristallites dans
1'état initial est susceptible d'une description quantifiable.

Dans le deuxiéme cas on se propose de rechercher quelle texture initiale
permet d'obtenir, aprés transformation, une texture donnée, connue par
exemple pour étre favorable & 1'utilisation envisagée du matériau. Si,
oubliant pour quelques instants 1'aspect symbolique de la "relation” (3.1),
nous 1'assimilons & une relation matricielle, i1 apparait clairement que
deux cas doivent étre distingués .
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- [MT] est inversible et la solution [TI] peut &tre calculée

- [MT] n'est pas inversible; la seule possibilitd consiste alors en
une succession d'essais en partant de [TI] différents avec 1'espoir
que 1'une au moins de ces textures initiales conduira a la texture
finale souhaitée.

Ce type d'&tude pose donc le difficile probléme de 1'existence d'une
“transformation inverse" sur lequel nous reviendrons au paragraphe 2.R

Enfin, dans le dernier cas ([MT] inconnu), 1'analogie indiquée ci-dessus
avec le calcul matriciel nous montre que, sauf cas particulier, la détermi-
nation de [MT] ne peut se faire que de maniére indirecte. La procédure utilisée
schématisée a la figure 3.1., consiste a tester différents modéles possibles
pour la transformation en comparant la texture finale ainsi prévue-[TFca]q]
avec celle réellement déterminée de maniére expérimentale [TFexp]' C'est avec
cet objectif de meilleure compréhension des mécanismes de transformation

qu'ont &té entreprises les deux études présentées aux paragraphes suivants.

Hypothé&ses sur les
> mécanismes de |
transformation

¥
[

I:TI
exp

EFcal c] = [MT]

Accord pas Comparaison
satisfaisant TF ] EI'F
calc] - exp

Fig. 3.1. : Schéma du -

procédé d'étude des

v mécanismes de transfor-
Accord satisfaisant )
mation [MT] .

:

[MT] déterminé
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2.- TRANSFORMATION HEMATITE -—, MAGNETITE

2.1. - Présentation du probléme

Une grande partie des minerais de fer de notre globe sont des minerais
d'hématite. L'hématite, aFe203, a une structure rhomboédrique et appartient
au groupe spatial R3c. La réduction d'un tel minerai, par exemple dans un
haut-fourneau o le coke fournit 1'oxyde de carbone CO nécessaire 3 la
réduction, se fait généralement par la succession de réactions suivantes :

3 aFe0, + 1 co ——— 2Fej0, + 1 co

2 3 2 2

Fe304 + CO ———3Fe0 + CO2

FeO + C0 ————  Fe + CO2

oU apparaissent successivement la magnétite (Fe304),1a wistite (Fe0) et

le fer. Les caractéristiques du minerai, teneur en impuretés, porosité,
histoire géologique etc... influent grandement sur sa réductibilité et
notamment sur la vitesse de réduction qui est, du point de vue économique,
un paramétre trés important.

L'étude de 1a texture cristallographique de tels minerais présente
deux intéréts. D'une part elle contient, comme pour les roches, une
information importante sur 1'histoire géologique du matériau, notamment
sur sa déformation, et constitue en quelque sorte un moyen de caractériser
Ce processus géologique A,7.

D'autre part la réduction est un phénoméne anisotrope. En effet si
1'on examine un monocristal d'hématite partiellement réduit on constate que
Te front de réduction a progressé de maniére différente suivant les différentes
rangées cristallographiques /3/. 11 a également été démontré que, pour un
monocristal, la réactivité est différente suivant le type de face (hk.1)
concernée / 4/.
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Dans 1'étude détaillée de chaque étape de 1a réduction entreprise
par différents chercheurs /3,5,6,7 /,les relations de structure
entre les divers oxydes qui apparaissent ay cours de la réduction sont
donc d'un grand intérét. Ainsi dans la premiére étape de Ta réduction
(hématite - magnétite) Blackmann et Kaye/ 8 /, Heizmann et al. /9/,
Becker et al. /10 / ont montré que différentes relations de structure
entre Tes deux oxydes, appelées relations topotaxiques, apparaissent en
fonction des conditions de réduction (température de réduction notamment) .
Toutefois ces relations topotaxiques n'ont été mises en évidence que pour
des monocristaux. En outre la faible pénétration des rayons X ne permet
de mettre en évidence que les relations de structure qui apparaissent sur
une mince couche & la surface du monocristal. I1 nous a donc semblé inté-
ressant de rechercher, d'une part si de telles relations de structure
existent encore pour un minerai (donc polycristallin), et d'autre part si
elles sont valables pour 1'ensemble du volume. Ce dernier point a été
rendu possible par 1'utilisation de la diffraction neutronique.

2.2.- Définition de 1'expériénpe

Le schéma logique de 1'étude est celui de la figure 3.1. Du point de
vue expérimental i1 s'agit donc de déterminer les textures de 1'échantillon
avant et aprés la transformation, c'est-d-dire ici avant et aprés la réduction
de 1'hématite en magnétite. Pour cela sont découpés dans un méme bloc de
minerai d'hématite deux échantillons (n° 1 et 2) cubiques d'environ 1 cm3.
Leur orientation par rapport & un repére 1i& au bloc de minerai est strictement
analogue et soigneusement marqué sur chacun des deux &chantillons. L'échantil-
Ton n° 1 est utilisé pour déterminer la texture du minerai d'hématite initial.
L"&échantillon n° 2 est tout d'abord réduit en magnétite (Fe304) avant d'étre
soumis a une analyse de texture. Les réductions ont été effectuées en utilisant
un mélange réducteur CO/COZ.

2.3.- Matériaux utilisés

Une premiére étude qualitative effectuée sur un minerai provenant de
Grangesberg (Suéde), et réduit nar un mélanae CO/COP, a montré,




= TF =

Fig. 3.2 : Echantillon d'hématite d'Itabira (Brésil) -Grandissement 200 X.
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I'existence d'une corrélation de texture entre les deux échantillons /11/.
Une étude plus quantitative, toujours basée sur le méme principe, a alors
eté entreprise pour un minerai Provenant d'Itabira (Brésil). I1 s'agit d'un
minerai d'hématite extrémement riche (99 % de aFe203) avec des grains de
1'ordre de 50 microns ( fig. 3.2). La spectroscopie X en microscopie
électronique 3 balayage révéle des traces trés faibles de silicium en
quelques rares points de 1'échantillon. La réduction sous CO/CO2 (10 % co,
90 % COZ) a eté effectude 3 700°¢ pendant environ 8 heures et 1a perte de
poids enregistrée pour T'échantillon réduit montre que 1'hématite s'est
transformée presque totalement en magnétite.

2.4.- Mesure des figures de péles

Le goniométre de texture que nous avons utilisé est dG a 1'initiative
de Marcel Englander et a &ta mis en place sur le canal H11 dy réacteur EL3
(Saclay) en 1976. I1 est constitué d'un berceau d'Eyler Philips et les
5 mouvements possibles (4 mouvements du berceau, 1 mouvement pour le compteur)
sont commandés manuellement oy Par programme par un mini-ordinateur Multi IV
d'Intertechnique (Fig.o3.3.). Le faisceau de neutrons thermiques est mono-

chromatisé a A = 1,14 A, 1a détection est assurée par un compteur au fluorure
de bore (BF3).

La mesure d'une figure de péles avec des pas angulaires de 5° (1368
points de mesure) nécessite environ 10 heures si 1'on souhaite une bonne
statistique (pour un flux de 1'ordre de 106 neutrons/cmz/s aprés le mono-
chromateur).Au cours de toute 1'expérience 1'échantillon reste entidrement
"immergé" dans le faisceau de neutrons, le support d'échantillon &tant alors
Protégé par une bague en cadmium. Ceci &vite toute variation de volume
diffractant et donc supprime la correction correspondante. La figure de
péles compléte ainsi enregistrée est donc obtenue a 1a fois en réflexion

et transmission.

a) Hématite

6 figures de péles complétes ont &ta mesurées pour 1'échantillon
d'hématite : (00.3), (10.1), (01.2), (11.0), (10.4) et (11.6) . Les raies
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Fio. 3.3 : Goniamétre de texture sur le canal 11 du réacteur EL3 (Saclay) .
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(00.3) et (10.1) sont des raies magnétiques /12/. En effet, 1'interaction
des moments magnétiques des neutrons et des atomes de la cible peut donner
lieu & une diffraction cohérente aux angles de Bragg habituels. C'est le

cas pour 1'hématite od Jes couches successives d'atomes de fer le long de
T'axe ¢ ont des moments magnétiques antiparalléles i température ambiante
/127, Contrairement & ce qui se passe pour les rayons X on peut donc facile-
ment mesurer, avec des neutrons, les figures de péles (00.3) et (10.1).

La magnétite (Fe304) est cubique faces centrées (groupe spatial Fd 3m) .
Trois figures de poles complétes (111), (220) et (400) ont &té mesurées.

Dans Tes trois cas, la diffraction est due simultanément aux interactions
nucléaires et magnétiques.

Compte tenuy de 1a méthode utilisée pour la mesure des figures de péles
les corrections 3 effectuer sur les intensités sont de deux types :

1) correction de bruit de fond.

IT faut soustraire aux intensités mesurées e bruit de fond. Nous avons
relevé les valeurs du bruit de fond pour chaque couronne en utilisant
la technique habituelle qui consiste 3 enregistrer les intensités en
décalant le compteur de part et d'autre dy pic de Bragg (ou d'un seul
cOté s'il existe un pic trop proche).

1) correction d'absorption.
Au cours de 1'expérience le trajet des neutrons incidents et réflachis
varie en fonction de 1a position de 1'échantillon, ce qui implique une
variation d'absorption pour 1'échantillon. En vue de corriger cet effet
nous avons déterminé dans chague cas (hématite et magnétite) le coef-
ficient d'absorption u en mesurant 1'atténuation dy faisceau direct
aprés transmission i travers 1'échantillon :

IQ

d I (3.2)
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avec : Io intensité du faisceau incident direct
I intensité du faisceau transmis

d épaisseur de 1'échantillon

On obtient : p = 0,24 cm'1 pour 1'hématite
et u = 0,18 cm_l pour la magnétite.
Io
(L'intensité transmise est égale a . pour ud = 1; c'est-a-dire pour des
épaisseurs'de 4,1 cm et 5,5 cm respectivement ! ).

Pour calculer le facteur de correction d'absorption nous avons écrit
un programme basé sur le principe suivant : 1'échantillon de forme cubique
est divisé en 1000 cellules cubiques &lémentaires; pour chaque position de
1'échantillon (¢,8) on calcule pour chacune des 1000 cellules élémentaires
les trajets parcourus par les neutrons incidents et par les neutrons qui sont
réfléchis par les plans réflecteurs.

Ainsi pour la cellule numéro j 1'absorption Aj s'é&crit :

(13 + 1)

Aj = e (3:3)
avec 1% = trajet des neutrons incidents pour 1a cellule j
1i = trajet des neutrons réfléchis par la cellule j. (Fig. 3.4.)

L'absorption totale est obtenue an faisant la moyenne pour les 1000
valeurs ainsi calculées. En fait, avec les valeurs de u déterminées, la
variation de 1'absorption reste trés faible (inférieure & 1 %) ce qui, dans
ce cas, signifie que pour Tes neutrons la forme cubique est une bonne
approximation de la sphére.




faisceau
incident

faisceau

/ diffracte

Fig. 3.4. : Schéma du parcours des neutrons dans 1'échantillon avant et
aprés diffraction par le volume élémentaire de la cellule j.

( s est le vecteur de diffraction situé par rapport au repére

d'échantillon {XA, YA’ ZA} ).
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2.5.- Textures initiale et finale

La figure 3.5. montre les 6 figures de pdles corrigées et normalisées
obtenues pour 1'hématite. Pour la symétrie rhomboédrique 6 figures de pdles
permettent de calculer les termes du développement en série de 1a fonctior de
texture jusqu'd Imax = 16. Nous avons choisi de limiter les calculs a

Tmax = 14 de maniére a avoir constamment une surdétermination lors du

calcul des coefficients C?n (cf. paragraphe 4 du chapitre précédent).

Ce développement parait en effet suffisant compte tenu de la rapide
décroissance des coefficients C#" illustrée 3 la figure 3.6. ol leur moyenne

par rang 1,C],est comparée au coefficient d'erreur KC;' /13/.

La fonction de texture ainsi calculée est présentée a la figure 3.7.
I1 apparait clairement que cette texture est essentiellement une texture de
fibre. La "non variation en Y%" indique clairement que c'est la direction
microscopique Z = [0001] qui coincide avec 1'axe de fibre. En considérant la
zone de plus forte intensité on peut donc définir la fibre par :

Z = [0001] // y,={f =145° , ¢ = 100°}

I1 faut noter toutefois la forte dispersion de 1'axe de fibre autour
de cette position centrale puisqu'on obtiéat .des intensités notables pour la
fonction de texture dans les sections comprises entre %ﬁ = 110° et ?1 = 170°.
L'indice de texture est de 5.10 dans ce cas.

Les trois figures de pdles mesurées corrigées et normalisées sont
présentées a la figure 3.8. L'0.D.F. est déterminée en limitant le développement
a Tmax = 22. La figure 3.9. qui présente les sections é‘Fl = gste 1indique
aussi qu'il s'agit d'une texture de type texture de fibre, qu'il est cette
fois plus difficile d'identifier car ce n'est plus 1'axe Z du repére microsco-
pique qui coincide avec 1'axe de fibre.
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(10.4)

Fig. 3.5 : Figures de pdles expérimentales (corrigées et normalisées)

pour 1'échantilion d'heématite.
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Fig. 3.6. :Variation des coefficients moyens E] et des coefficients d'erreur

moyen 561 en fonction du rang 1 a) pour 1'échantillon d'hématite
b) pour 1'échantillon de magnétite.
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Fig. 3.7. :

1'échantillon d'hématite.
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Fig. 3.8. :

Figures de pdles expérimentales (corrigées et normalisées)

pour 1'échantillon de magnétite.
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Fig. 3.9. : Section & ?1 = cste de la fonction de texture pour 1'échantillon
de magnétite.
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2.6.- Modéle classique de transformation de texture -

Comparaison avec les résultats expérimentaux

Nous avons déji indiqué gue le calcul de la texture finale a partir de la
texture initiale est possible si 1'on sait décrire la rotation Ag, due 3 la
transformation qui relie un cristallite dans 1'état initial et dans 1'état
final.

Si 1'on note KA le repére macroscopique fixé pour 1'échantillon avant
et aprés transformation, KBI le repére microscopique de 1'échantillon initial,
et KBF le repére microscopique de 1'échantillon final, nous pouvons définir
les fonctions suivantes :

u=My(1) n=1 Loun Soun
Ky L— Ky f@ =1 I I G T (3.4)
1 p=1l  n=-1
U'=MF(1) n'=1"' .
' 1 F 1 ' . Inl ,
Ky =— Ky fele) =1 1 pofem ey 3.8
1* p'=l n'=-1"
La rotation Ag Kpr A9 Kep qui améne en coincidence les

repéres KBI et KBF est donc telle que le cristallite initial d'orientation g
se transforme en un cristallite final d'orientation g' ce qui implique :

g' = A9 g (3.6)

De maniére plus générale on peut considérer une fonction " (ag) qui
indique la probabilité de transformation par une rotation Ag. Cette fonc-
tion continue, proposée par Bunge /13/, a éte utilisée par différents
auteurs / 14,15,16,17/ notamment sous le nom de "misorientation function"
/15,16/.
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W(Ag) peut, bien entendu, se développer elle aussi sur la base des
harmoniques généralisés :

A=ME(1) a=Mp(1) .
Wag) = § ] I T (sg) (3.7)
1 a=1 a=1

Les fonctions 'f?a (Ag) sont doublement symétrisées : les deux
points de gauche marquent la symétrie microscopique dans 1'échantillon
final, tandis que ceux de droite marquent la symétrie microscopique
de 1'échantillon initial. Dans la transformation hématite > magnétite
nous aurons donc des fonctions qui peuvent s'écrire 'f?u , les deux points
indiquant Ta symétrie cubique (magnétite), les trois points Ta symétrie

rhomboédrique (hématite).

Les deux fonctions de texture sont alors liées par la relation intégrale :

fe(a) = | f1(9) W(ag) do (3.8)
g

avec g = Ag—1 g

qui exprime que la densité d'orientation dans 1'échantillon final en g',
fr(g'), est obtenue en faisant la somme de tous les cristallites en position
g dans 1'échantillon initial qui sont tels qu'il existe une rotation Ag

de probabilité W(Ag) qui les améne en g'.

En utilisant les développements en série des trois fonctions, (3.4),
(3.5) et (3.7), ainsi que le théoréme d'addition des harmoniques sphériques
généralisés /13/, la relation intégrale (3.8) se traduit au niveau des
coefficients de ces développements par les relations :

] 1 MI(.I) 1 ]
Feu'n 1 ] oW Icq" (3.9)

(2141)

u=1
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Les relations (3.2) sont donc les relations de hase qui décrivent la
transformation de texture, les propriétés des harmoniques sphériques géné-
ralisés permettant de découplér 1a relation intégrale (3.8) en autant d'équa-
tions que de triplets (1,u',n'). On reconnait en (3.9) la structure symbo-
lique de la "relation" (3.1) indiquée au début de ce chapitre.

Dans un certain nombre de transformations de texture, la relation
d'orientation entre un cristallite dans 1'&tat initial et ce méme cristal-
lite dans 1'état final est unique ( W (Ag) # O seulement pour Ag = Agj )
E1le est alors souvent décrite par une relation du type :

( hIkI1I ) upvvg // (thF1F) UpVEWE (3.10)
qui indique qu'un plan (hIkI]I) dans 1'échantillon initial devient un plan
(thF1F) dans 1'échantillon final tandis qu'une direction upviw; se
transforme en une direction UpVEWE (on remplace aussi parfois la donnée
de 2 directions paralléles wupv Wy /] upvpWp  par celle des 2 plans paral-
1éles (hiki]i) // (hﬁk%lﬁ) ).
On peut alors déduire les angles d'Euler (V%_¢j,yg) qui décrivent de maniére
équivalente 1a rotation donnée par (3.10). La fonction W(Ag) décrit donc une
"orientation idéale" ce qui implique pour les coefficients N}a de son
développement / 13 / :

W = (2141) T)* (b0j) (3.11)

Dans la transformation hématite —- magnétite plusieurs "orientations
jdéales” Agj ont été découvertes pour des monocristaux. Le tableau 3.1.
donne 1a liste de ces rotations, les conditions de réduction pour lesquelles
elles ont &té observées ainsi que leur importance. Dans un premier temps nous
nous sommes limités a la seule relation d'orientation AA' qui est prépondé-
rante aux hautes températures (supériéurs a 600°C) d‘aprés les observations
faites pour des monocristaux /5,10/. Les coefficients N?“ de 1a fonction W(Aq)
sont donc calculés en utilisant la relation (3.11) avec pour Agj les angles
d'Euler de la relation AA' indiqués au tableau 3.1.




AA!

cc’

(00.1),
(10.0),,

(00.1),,
(10.0),,

(00.1),,
(10.0),,

(00.1),,
(10.0),,

//
//

//
//

//
//

//
//

(111),,
(IOl)M

(112),,
(110),,

(113),,
(1I0)M

(115),,
(110),,

120°
54.7°(=Arc cos %;)
45° 3

=0

35.3°(Arc cos \/g)

45°

0
25.2°(Arc cos yr3)
45°

=0

5
= 15.8(Arc cos —=)
= /4 /27

CO/CO2
toutes températures
de réduction

CO/CO2
température de

réduction inférieure
a 900°cC

CO/CO2
température de

réduction entre
200°C et 400°C

co/co,
temnérature de
réduction entre
200°C et 400°C

Relation la plus
importante. Augmente
avec la température.

10 a3 30 % de AA' environ
en fonction de la
température de réduction

Faible

Faible

/5/, 18/, 19/,
/18/

/575 19/

/10/

/10/

_26—

Tableau I : Relations topotaxiques observées lors de la réduction de monocristaux d'hématite.



La fonction de texture de la magnétite, que nous appellerons fonction de
texture réelle, a été présentée'é la figure 3.9. La relation (3.9) permet
de calculer les coefficients FC$'"I du développement de la fonction de
texture, que nous appellerons “calculée, de la magnétite a partir des
coefficients IC“nf déterminés expérimentalement pour 1'hématite et des
coefficients wﬁ'“ précédemment définis. La figure 3.10. montre les sections
(toujours a‘qf cste) obtenues pour 1a fonction de texture calculée de la
magnétite. En comparant & la fonction réelle (fig. 3.9.) 1'accord du point
de vue visuel est excellent. Mais i1 n'en va pas tout & fait de méme si
1'on prend en considération les niveaux ehoisis pour les lignes d'intensité.
On constate en effet que les maxima sont nettement plus prononcés pour la
fonction de texture théorique (par exemple le maximum absolu est de 4.0
pour la fonction théorique,pour 2.5 pour la fonction réelle). Pour quantifier
cette notion de bon ou mauvais accord, nous avons calculé 1'indice de texture
(cf. I1. et /13/) pour les fonctions de texture réelle et calculée de la
magnétite ainsi que pour la fonction différence obtenue par soustraction
de ces 2 fonctions. Les résultats obtenus sont présentés ci-aprés :

Rang Tmax du dévelop- Indice de texture J
pement de 1'0.D.F.
- 0.D.F. réelle hématite 14 5.10
O.D.F. réelle magnétite 14 1.25
0.D.F. calculée magnétite _ 14 1.70
fonctiondifférence 14 _ 0.15
des 2 0.D.F. précédentes

Tableau II : Indices de texture pour les différentes fonctions de
texture et pour la fonction différence. '
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Fig. 3.10 : Sections a Pl = cste de la fonction de texture calculée pour

la magnétite avec une fonction de transformation ¥(ag) sans

dispersion.
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Ces résultats montrent clairement que la corrélation d'orientation AA’
est bien mise en jeu au cours de la réduction du minerai puisqu'on peut,
en 1'utilisant, prédire 1la position des maxima pour la texture de la
magnétite. La comparaison quantitative montre aussi que cette relation
AA' ne suffit pas & prédire de maniére compléte la texture de la magné-
tite puisque les maxima théoriques sont trop prononcés si on les compare
a ceux de la texture réelle. Deux raisons peuvent expliquer ces écarts :

i) d'une part il est possible que d'autres relations d'orientation
soient mises en jeu au cours de la réduction. Le tableau 3.I., ol sont
reportés les résultats obtenus pour des monocristaux, montre qu'au-dessus
de 500°C i1 existe une autre possibilité de corrélation qui est la
relation topotaxique notée B.

i1) d'autre part, les relations d'orientation ne sont peut-&tre pas aussi
strictes que 1'indiquent les définitions du tableau 3.1. On peut en effet
concevoir qu'au cours du réarrangement atomique qui accompagne la trans-
formation hématite > magnétite se produisent de 1égéres désorientations autour
des transformations idéales AA' et B décrites par les angles d'Euler du
tableau 3.I. En outre, la transformation hématite - magnétite s'accompagne
d'un changement de volume (la magnétite a un volume inférieur de 3.7% & celui
de 1'hématite). Un grain initial d'hématite peut donc se diviser en plusieurs
grains de magnétite ce qui, d'un point de vue strictement mécanique, est
également une source de désorientation des cristallites autour des positions
théoriquement prévues par les relations topotaxiques.

C'est pour prendre en compte ces deux phénoménes que nous avons
construit un nouveau modéle de fonction de transformation W(ag).
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2.7.- Fonction de transformation de texture avec dispersion

Le figure 3.11. montre de maniére treés schématique le modéle décrit
précédemment pour la fonction de transformation et celui qui nous parait
susceptible de prendre davantage en considération les phénoménes réels
qui accompagnent la transformation hématite - magnétite.

La solution schématisée & la figure 3.11.b) consiste donc & considérer
que la fonction probabilité de transformation W(Ag) est constituée d'une
superposition de gaussiennes centrées aux "points" AGpp: et Agp caracté-
ristiques des relations topotaxiques considérées. Les paramétres So de ces
gaussiennes sont 1iés aux probabilités relatives des différentes relations
topotaxiques alors que les paramétres ?)décrivent la dispersion autour des
positions centrales définies par ces relations. Une telle fonction de
transformation, que nous noterons WG(Ag), peut encore se développer sur la
base des harmoniques sphériques généralisés doublement symétrisés suivant

la relation (3.7). Ses coefficients Gw?“ s'écrivent alors :

J ..
Gooa = | Mi Ki T (agi) (3.12)

=1

(Mi caractérise 1a probabilité de transformation selon 1'orientation n° i).

2 2

-17 ¢ 2

b .
exp ( ) - exp (-(1+1)2 2
et Ki P 4 (3.13)
L-exp (-6..2/4)

J

avec ) Mi =1 et J le nombre total de gaussiennes considérées

01
|

ol 1'angle 9o est 1'angle pour lequel 1'amplitude de la gaussienne est
réduite d'un facteur e. Notons que lorsque 01 tend vers 0 , Ki tend vers 21+1
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W(Ag)

b)

Ag, ZXQAA‘

Fig. 3.11. :Représentation schématique de la fonction de transformation W(ag)

a) pour une orientation idéale stricte Ag b) pour deux orienta-
tions idéa]esAgAN » et Agp avec dispersion.




et 1'on retrouve alors la formule (3.11) du paragraphe précédent.

Si ce modéle est capable de rendre compte de 1a transformation de
texture lors de la transformation hématite - magnétite on doit donc pouvoir
déterminer J couples (Mi, ¢oi) caractérisant les gaussiennes centrées en
Agi qui soient tels que la fonction de transformation ainsi définie, GW(Ag),
permette de calculer pour la magnétite une fonction de texture f§a1c(g')
trés proche de la fonction de texture fEXp(g') déduite des mesures de figures
de pdles.

PTutdt que de générer de maniére aléatoire ces couples (Mi, ¢01) Jusqu'a
trouver un résultat satisfaisant, nous avons préféré les rechercher par
une technique de minimisation en cherchant & faire coincider au mieux les
fonctions fEXp(g') et fgalc

(Mi, ¢i) tels que :

(g'). 11 s'agit donc d'obtenir les couples

exp, ., calc, , 2 o M
? [ﬁfF (g") - f7 (g )A, dg' = Min (3.14)

Pour que cette condition de minimum soit satisfaite il suffit que la somme
des différences des coefficients des développements en série de ces deux
fonctions soit minimale, ce qui s'écrit :

F<Mi’¢i) - Z Z exp 1
1 u

] 1 I
Do lep O™ 1 G T2 i (305
n =

ol les coefficients Gw$ " dépendent d'aprés (3.12) et (3.13) des paramétres
(¢g5-M1).

Le programme de minimisation utilisé est un programme de 1a bibTiothéque
IBM basé sur la méthode du gradient conjugué /19/. I1 nécessite la
connaissance des formules analytiques de toutes les darivées partielles du
premier ordre par rapport aux variables Mi, ¢o; CO qui est possible ici
compte tenu des relations (3.15), (3.12) et (3.13).
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L'inconvénient de ce programme est la nécessité de fournir un point
de départ a la recherche de minimum ce qui ne garantit que 1'obtention
d'un minimum local (récherche des plus fortes pentes & partir de ce
point de départ). Pour pallier & cet inconvénient nous avons couplé ce
programme avec une recherche de minimum par "jets aléatoires” : dans
1'espace des Bis Mi on choisit un grand nombre de points et on calcule
a chaque fois 1a valeur de la fonction F(Mi,¢i). Les paramétres correspondant
d la valeur minimale de cette fonction servent alors de point de départ pour
la minimisation par la méthode du gradient conjugué.

Le tableau 3.III. présente les résultats obtenus pour les paramétres
(Mi,¢oi) obtenus & partir de telles minimisations. Dans le premier cas la
fonction de transformation GW(Ag) est constituée de deux gaussiennes centrées
sur les valeurs Agi correspondant aux relations topotaxiques AA' et B. Ces
deux relations sont en effet celles qUi sont en principe attendues dans
notre cas od la température de réduction hématite - magnétite est relative-
ment &levée (700°C) si 1'on se référe aux résultats obtenus pour des .
monocristaux (cf. tableau 3.I.). Dans le deuxieme cas la fonction de trans-
formation de texture GW(Ag) est constituée de quatre gaussiennes correspon-
dant aux quatre relations topotaxiques signalées au tableau 3.I. pour des
monocristaux. Le programme de minimisation qui travaille sans contrainte
(pas de Timitation dans 1'espace des (¢1,Mi) fournit cette fois une réponse
qui n'est pas tout & fait satisfaisante du point de vue physique puisque
Ta probabilité de 1a transformation D, soit le paramétre M4, est négative.
Toutefois, compte tenu de la faible valeur de M4, on peut 1'assimiler &
zéro et considérer le résultat comme acceptable. Si 1'on compare alors les
deux résultats obtenus on constate un certain nombre de points communs :

i) Ta fonction de texture calculée pour la magnétite, fzalc(g)’ est
trés proche de 1a fonction réelle, Ex (g), comme 1' 1nd1que 1'indice de

F
texture calculé pour 1a fonction d1fférence fcalc(g) exp(g) qui dans




i
relation relation relation relation Indice de texture |Indice de textur:
‘ F pour 1a fonction
AR B ¢ D pour fca]c(g) différence
Fonction de trans- o ) )
formation GW(Ag) 3 Ml = 0.72 M2 = 0.2; ; pas prise pas prise 1.23 0.003
2 gaussiennes %01 = 6.8 992 = 6.5 en compte en compte
‘Fonction dg trans- M1 = 0.83 M2 = 0.13 M3 = 0.11 M& =-0.07 1.2 0.003
formation “W(aAg) 3 doy 7 .8° bop = 0° 403 = 0° boq = 0°
4 gaussiennes
|
o
o

Tableau‘3.III. : Résultats obtenus pour deux fonctions de

transformation avec dispersion.
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les deux cas a pour valeur 0.003. La figure 3.12 montre la fonction ¢»
texture calculée pour la magnétite en utilisant le modéle d 2 gaussiennes.
On constate cette fois un trés bon accord avec la fonction de texture
réelle présentée a la figure 3.9.

ii) la transformation se fait essentiellement suivant 1a relation AA'
avec une petite dispersion autour de 1a position théorique. Les résultats
obtenus pour M1 sont encore plus proches si, dans le deuxiéme cas, on
renormalise les valeurs de Mi aprés avoir imposé Nh = 0 (on obtient alors
M1 = 0.78 au lieu de 0.83).

De plus, la différence observée, une gaussienne centrée sur la relation
B (poids M2 = 0.29) dans le premier cas, et deux gaussiennes centrées en B
et C dans le deuxiéme (somme des poids renormalisés M2 +iM8 = 0.22), est
relativement faible. En effet, les centres des gaussiennes en B et C sont
trés proches dans 1'espace d'Euler (mémesang]es‘P1 et %%, écart de 10.1°
en ¢) si bien que les deux résultats de minimisation obtenus sont assez
voisins. En outre la série utilisée pour décrire 1la fonction GW(Ag) étant
tronquée & Imax = 14, la distinction de ces deux pics relativement voisins
n'est guére significative pour des fonctions harmoniques dont les oscillations
sont supérieures a 10°.

2.8.- Discussion

Cette &tude permet de tirer les conclusions suivantes :

i) les relations topotaxiques mises en &vidence & la surface des
monocristaux,lors de la réduction hématite ~ magnétite, sont aussi présentes
dans Te polycristal et ceci dans tout le volume de 1'é&chantillon.

ii) pour la température de réduction utilisée (700°C) 1a plus grande
partie de 1a transformation (environ 75 %) s'opére suivant la relation AA'.
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Fig. 3.12 :Sections a‘f’1= cste de 1a fonction de texture éalculee pour 1la
magnétite avec une fonction de transformation W(ag) avec
dispersion (cas & 2 gaussiennes).
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En outre, 3 cause essentiellement du changement de volume qui accompagne
la réduction hématite — magnétité, une 1égére dispersion autour de la posi-
tion idéale définie par 1a relation AA' doit é&tre prise en compte pour rendre
parfaitement compte de 1a texture de magnétite observée. Une deuxiéme frac-
tion des cristallites (environ 25%) se transforme suivant la relation B ou
les relations B et C sans qu'il soit possible de séparer avec certitude les
contributions respectives de ces deux relations. Ces résultats sont en bon
accord avec les observat1ons faites pour des monocristaux /9/. Ainsi & partir
de figures de pdles (113) mesurées aux rayons X pour des monocristaux d'hé-
matite réduits, Heizmann, Becker et Raro trouvent une provertion de 18 3 8 %
entre 600°C et 700°C pour le rapport entre les cristallites transformés res-
pectivement par les relations B et AA' /9/. De pnlus les désorientations au-
tour des positions idéales qu'ils relévent dans ces fiqures de pdles corres-
pondent d'aprés notre évaluation i des dispersions inférieures i 10° en
termes de ¢o dans 1'espace d'Euler ce qui est conforme aux résultats reportés
au tableau 3.III . I1 semble donc que pour les aspects cristallographiques
de Ta réduction le polycristal se comporté comme un agrégat de cristallites
indépendants.

ii1) nous avons indiqué au début de ce chapitre, notamment par la relation
symbolique (3.1), que dans ce probléme de transformation de texture trois
types de grandeurs apparaissent: les coefficients correspondant i la textu-
re initiale, ceux correspondant i la texture finale et les coefficients
caractéristiques de la fonction de transformation.

Nous avons également mentionné que le probléme était plus ou moins complexe
suivant la grandeur considérée comme inconnue. La structure mathématique
exacte de la relation (3.1) est donnée par la formule (3.9). Si 1'on consi-
dére le systéme d'équations (3.9) pour une valeur de 1 et une valeur de yu'
f1xées on constate qu'ily a M (1) inconnues ( ce sont Tes coefficients

Wy" u) et N'(1) équations ( N' (1) désigne le nombre de valeurs possibles
pour n' & 1 fixé). Pour les symétries envisagées dans la transformation
hématite — magnétite MI(I) < N'(1) ¥ 1. On pourrait donc penser que la
résolution des systémes d'équations (3.9) permet de déterminer directe-

ment les coefficients w?'“ , et donc la fonction de transformation.

Les essais que nous avons effectués donnent des résultats peu satisfaisants.
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Ceci est 1ié 'd@ la nature des textures de départ et d'arrivée. Pour justi-
“fier cette affirmation considérons le cas’ part1cu11erement s1mp1e ol les
textures initiale et finale sont isotropes. Ceci implique que tous les
Fcu'n' etIcun'

coefficients: 1 1 - sont nuls sauf les coefficients de normalisation

FCIO ot Iclo .
I est a]ors évident, d'aprés la relation (3.9), que les inconnues wﬁ'“

sont complétement arbitraires (sauf pour le premier coefficient W 11) Un
probléme analogue apparait lorsque 1la texture initiale est une texture de
fibre avec 1'axe m1croscop1que ZB paralléle a 1'axe ZA du repére, cas ol

les coefficients IC#” sont tous nuls sauf pour n'=0. Dans notre cas ol la
texture initiale est relativement proche d'une telle texture de fibre la réso-
lution directe des systémes (3.9) n'est donc pas significative. La stratégie
exposée dans les paragraphes précédents qui consiste & constr re dn modé-

le pour 1a fonction de transformation et & confronter les te Iires finales

prévue et déterminée reste donc la seule voie possible.

iv) la transformation de texture respecte les symétries cristallines qui ont
été traduites par la double invariance des harmoniques sphériques générali-
sés utilisés pour GW(Ag).

En effet chacun des deux réseaux cristallins (avant et apré- transformation)
impose aux orientations g et g', 1iées par la relation (3.6% (g'=ag g), des
équivalents. Ainsi les équations utilisées supposent en fait que la transfor-
mation se fasse en réalité a 1'aide d'une famille de rotations Ag engendrées
par les groupes de symétrie caractéristiques des deux réseaux cristallins.
Nous verrons au paragraphe suivant que cette symétrie de la transformation
n'‘est pas toujours vérifiée contrairement au cas &tudié jusqu'ici.

3) Transformation avec sélection de variantes. Exemple d'un alliage fer-nickel

3.1 Définition du probléme

Nous voudrions, dans ce paragraphe, mettre en évidence les problémes
nouveaux introduits par la rupture de symétrie lors d'une transformation de
texture et tenter d'indiquer les possibilités qu'offre 1'étude des textures
pour la compréhénsion des mécanismes d'une telle transformation.
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Nous avons choisi pour les illustrer Te cas le plus net que nous ayons
rencontré et qui concerne une transformation de type martensitique dans un
alliage fer-nickel Fe30Ni. Cette étude s'inscrit en fait dans un travail

plus général qui vise a déterminer Tes possibiiités de "réaliser a fagon"

des textures, en examinant successivement le rdle des déformations, transfor-
mations et recristallisation /20,21 /. L'étude de cette transformation dans
un alliage Fe30Ni est grandement facilitée car 1'on peut disposer, & tempé-
rature ambiante, d'échantillons stables dans chacune des deux phases.

En effet, un tel alliage, refroidi & partir d'une température supérieure a
500°C jusqu'a la température ambiante, présente une structure cubique face
centrée. Si le refroidissement est poursuivi, par exemple par une trempe dans
1'azote liquide, une transformation martensitique se produit. L'alliage est
alors une structure cubique centrée qui se maintient méme si 1'on revient

d température ambiante. L'alliage Fe30Ni anparait donc comme un matériau i-
déal pour 1'étude de la transformation de type martensitique. ’

3.2 Matériau utilisé

L'alliage utilisé a pour composition : 30,28% Ni, 0,02%C, 0,02% Cr et
69,68% Fe. La figure 3.13 montre les différents traitements thermiques et
déformations effectués, 1'encadré indiquant la transformation qui est le
sujet de 1la présente étude. Les processus métallurgiques et les mesures de
figures de pdles ont été effectués a T'institut de métallurgie de 1'Université
technique de Clausthal (R.F.A.) principalement par H.W. Bergmann. Pour 1'é-
chantillon E 87a pour lequel les figures de pOles étaient incomplétes,
1'analyse a été faite en utilisant 1a méthode de la norme F2 /22/.

Les analyses de texture pour ces deux échantillons ont &té effectuées sans
hypothése particuliére pour la symétrie d'échantillon (symétrie triclinique).
En effet, bien que le matériau ait été laminé, la symétrie d'échantillon
‘n'est plus trés stricte aprés la transformation. I1 nous a donc paru plus
judicieux de ne pas imposer artificiellement cette symétrie dans les calculs.
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Matériau _ ; . ~
départ Laminage _ phase v M__» Phase o Lam".'a.f,le ?
Phase y (c.f.c.) azote liquide (c.c.) froid 87%
E87' Recristallisation Phase y Recuit 500°C Phase o
Y " o ———
Smn. & 700°C &ch. £87y (Paindesel) . pa7) «

Fig. 3.13 : Préparation d'un &chantillon et transformation
étudiée (encadré) .

La figure 3.14 montre les section §?1= cste de 1a fonction de distribu-
tion des orientations correspondant & 1'échantillon E 87a. Deux orientations
principales apparaissent a (?1+Fé = 45°, ¢ = 0°) soit 1'orientation
(001) [iio] et & (y;=0°, ¢ = 35°f,= 45° ) soit 1'orientation (112) [110]

La figure 3.15 montre 1a position de ces deux orientations dans les sections
¢1= cste (compte tenu du fait qu'avant transformation 1'échantillon posséde
bien une symétrie orthorhombique les positions équivalentes par cette symé-
trie sont également indiquées sur cette figuré ). En fait, comme le montre

la section?a=0°, il existe entre ces deux orientations principa]és une région
de densité importante (?2=45°, 0<¢<90°)correspondant a des orientations tel-
les que 1'axe ]}10] coTncide avec Ta direction de laminage. Cette texture
peut donc étre considérée comme une fibre partielle d'axe '}10] paralléle a
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Fig. 3.14 : Sections é‘?l = cste de la fonction de texture pour 1'échantillon
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Fig. 3.15. : Positions dans 1'espace d'Euler des 2 orientations principales
pour la texture de 1'échantillon E874.
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Fig. 3.16 : Sections 5‘?2 = cste de la fonction de texture pour 1'échantillon
E87y aprés transformation.
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Ta direction de laminage avec une variation de densita le long de cette
fibre.

Dans 1'étude de la texture de laminage du fer ( acier & faihle teneur en
carbone), Schldfer et Bunge ont mis en évidence 1'existence de deux compo-
santes, appelées A et B, correspondant & deux fibres partielles / 23 /.

La conposante 6 correspond d un tube qui court de (?1=0°, P = 35°,f2= 45°}
(soit (112) [110] ) a {V1=‘90°, g = 60°, ¥,= 45°) (soit approximativement
(111) (112 ) tandis que B correspond a un tube compris entre (Y1=Of, $=0°,
f,= 45°) (soit (001) [110]) et (Y1=0°, $=35°,f,=45°) (soit (112) [110] ).
La description faite précédemment pour la texture de notre é&chantillon £87a
montre qu'elle correspond & la composante B alors que 1a composante A n'appa-
rait que trés faiblement dans notre cas. I1 faut en outre noter que les va-
riations de densité le long du tube de texture sont plus fortes dans notre
cas.

La figure 3.16 présente les sections 59%=csté de 1a fonction de distribution
des orientations correspondant & 1'échantillon E87y aprés transformation.

I1 existe cette fois une orientationprincipale a (W1=40, p = 40, ?2=0 ) soit
approximativement (011) [211] avec forte dispérsion autour d'elle ( les
maxima & (45,90,50) et (40,40,90) sont dus & la symétrié du cristal et cor-
respondent donc & la méme orientation).

3.4 Les relations d'orientation et les variantes

Il ya déjé prés de cinquante ans que des relations d'orientation entre
les phases a et y ont &été établies pour le fer pur ou ses alliages. Pour le
fer pur Bain / 24 / a trouvé la relation suivante :

{001} // {001}Y et <110> // <100>Y

Pour des alliages fer-carbone ou fer-nickel deux autres relations ont éteé

mises en évidence. Pour Kurdjumov et Sachs / 25 / il s'agit de la relation :
(110}, // (11} et <111y // <110>_tandis que Nishiyama et Wassermann /26,27/
proposent la relation {1103, // {111}Y et <110>a// <211>Y.

Notons tout d'abord que ces relations d'orientation sont relativement proches.
Nous avons représenté a la figure 3.17, en projéction stéréographique,

les repéres {XY YY Zy} obtenus en appliquant successivement chacuné dés_trois
relations d'orientation au repére initial‘{Xa Yd Za} tandis que la figure
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Fig. 3.17. : Positions relatives des repéres (XaYaZa) et (XY Z ) en projection
stéréographique pour les 3 relations d'orientation, Bain (B)

Kurdjumov-Sachs (KS), Nishiyama-Wassermann (NW).
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3.18 mortre dans 1'espace d'Euler les orientations pour la phasey obtenucs
rar ces trois transformations en partant d'une orientation{0,0,01} dans
1a phas» 4

K-S
(g)-w , (D=943)
B =83.1
aB¥—---_4
A
ir N-wW
a8 |- - - @9 Lk
(D=857)

§Q @ =90

Fig. 3.18. :Orientations gY dans 1'espace d'Euler apraés transformation de
1'orient:z+ion ga={0,0,0} par chacune des 3 relaticrs d'orientatiern.

Outre les écarts angulaires, ce aui distinque ces trois relations d'orienta-

tion est le nombre de variantes engendrées. Considérons deux cristallites

dont Tles orientations 9, et 9% 9, sont physiquement indiscernables ( 9

est donc une rotation du groupe de symétrie microscopicue) et regardons le

résultat obtenu aprés une transformation caractérisée par une relation

d'orientation Ag
g =Ad .9q - (3.15)

Ok =89 -9 -9, =ag -9  (3.16)
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Les orientations g et ngsont a priori distinctes et 1'on dira que
Ag et Agy sont deux variantes de la relation d'orientation.

De maniére plus générale lorsque Iy parcourt le sous-groupe de rotation ca-
ractéristique de la symétrie du cristal de départ ( cui contient le| gléments)
|G | orientations finales gk sont engendrées par Tles |G, | variantes agy .

Pour les groupes ponctuels de sypmétrie cubique m3m ou 432 |Gk| est égal a 24.
Une orientation de départ 9 donne lieu a 24 orientations ng dans 1'échan-
tillon aprés transformation.

En fait lorsaue la relation d'orientation Ag fait coincider des axes de
rotation de méme ordre (ou multiples 1'un de 1'autre) dans les phaseso ety
les 24 orientations finales ng ne sont plus toutes physiquement distinctes
et le nombre de variantes distinctes n'est plus que 1'ordre d'un sous-groupe
de Gk.

Le tableau 3.IV montre les 24 A9y obtenus pour la transformation selon
Bain. Dans ce cas il n'y a que trois Agy qui conduisent a des orientations
distinctes soit trois variantes. On peut remarquer que dans ce probléme de
recherche des variantes distinctes il n'est pas utile de considérer 1la
symétrie du cristal final { en effet une rotation de transformation de la
forme Ag'k= g'k.Ag avec gfk une rotation de symétrie du réseau final,
conduit & une orientation g'Yk = Ag'k.ga = g'k -Ag.g = g'k. 9F 9y coit

d une orientation équiva]ente a gY). Nous donnons a 1'annexe AIII des

tables similaires pour les transformations selon Kurdjumov-Sachs et
Nishiyama-Wassermann ainsi que le mode de calcul utilisé. Le nombre de vari-
antes est respectivement de 24 et de 12 pour ces deux transformations.

On peut donc, au moins par la pensée, concevoir qu'un cristallite ini-
tial se divise en 3 (ou 12 ou 24) fractions &gales chacune é&tant alors trans-
formée par 1'une des variantes distinctes. Sans "perturbation" de la symétrie
du réseau initial ces variantes doivent se produire avec la méme probabilité.
Dans un tel cas on attend donc une "acuité" plus faible (définie par exemple
par 1'indice de texture) de la texture finale.

Bien entendu les considérations précédentes ne traduisent que les aspects
géométriques de la transformation et non pas les aspects physiques qui font
intervenir notamment des mouvements de dislocations et des déplacements trés
faibles des atomes.




. *
Variante A gk Variantes distinctes

vi1 o(oo1) [110] | o, 0, 45 0, 0, 45
;;_v 2 (001) |11o] | 0, 0, 135
V3 (001) [110] 0, 0, 315
V7 (o01) [10] | 0, 0, 225
V5 (010) [101] | 180, %, 135 >0, W, 45
V6 (010) [101] | 180, %, 45
S v7 o (010) [101] | 180, w0, 225
Vs (010) [foi} | 180, %0, 315
v 9 (100) [o11] | %9, 9%, 45 0, 9, 45
vio (100) [0T1] | 0, @, 135
vit  (100) fo11] | o, o, 315
vz (100) lo11] | o, o, 225
Vi3 (001) [110] | o

, 180, 315

.

via (oo1) [110] | o, 180, 315

vis  (oo1) f110] | o0, 180, 45

vie (0o1) [i1o] | o, 180, 45

viz  (olo) [101] | 360, W, 45
vig (010) [101] | 360, 90, 135
vie (010) [101] | 360, @, 315
v2o (o10) [i01] | 360, %0, 225
voi  (100) [o11] | 270, w0, 135
vaz  (100) [o11] | 270, w0, 45
va3  (100) fo11] | 270, o0, 225
ve4 (100) [oii| | 270, w0, 315

Tableau 3.1V - Les 24Agk correspondant & la transformation selon Bain et les
trois variantes distinctes.

Une variante est définie par Ta donnée d'un plan (hkl) et d'une direction
fuvw] dans la phase o parallédles a (001) et f100] dans 1a phase v.




- 115 -

3.5 Textures calcul2es pour 1'échantillon E 87Y

Partant de la texture connue de 1'échantillion E 87a avant transformation
nous avons calculé la texture aprés transformation en utilisant successivelient
chacune des trois relations d'orientation définies au paragraphe précédent.

Le modéle utilisé pour 1a fonction de transformation V(Ag) est celui du para-
graphe 2.6.1 c'est a dire un modéle avec une seule relation d'orientation sans
dispersion. Les seules modifications par rapport au cas de la transformation

hématite—magnétite concernent les fonctions doublement symétrisées'f?“(Ag)

utilisées pour calculer les coefficients W?a du développement de W(ag) (cf.
relation (3.11))qui sont & présent cubique-cubique et, bien entendu, les
valeurs de Agj caractéristiques des relations d'orientation. L'utilisation

de ces fonctions implique que toutes les variantes pour une relation d'orien-
tation sont prises en compte avec la méme probabilité.

Les figures 3.19 et 3.20 montrent les sections des fonctions de distri-
bution des orientations calculées pour 1'échantillon E 87u en supposant
respectivement que la relation d'orientation est du type Bain ou
Nishiyama-Wassermann.

Dans les deux cas on constate immédiatement que les textures calculées
ne sont pas en accord avec la texture déterminée pour 1'échantillon E 87Y
(1'utilisation de Ta relation d'orientation donnée par Kurdjumov-chhs ne
donne pas de meilleurs résultats). On peut toutefois remarquer que 1'orienta-
tion principale décrite précédemment pour 1'échantillon E 87Y figure bien
parmi les orientations prévues dans les deux fonctions calculées. Par contre
dans les deux cas plusieurs des orientations prévues n'apparaissent pas
dans la texture réelle. Ceci indique donc que toutes les variantes prises
en compte dans le calcul n'opé@rent pas en réalité (ou du moins pas avec la
méme probabilité). Une telle possibilité a d'ailleurs &té mentionnée par
d'autres auteurs / 28,29,30/. Cette hypothése est tout a fait en accord
avec les constatations faites, a savoir : les maxima de 1a fonction de texture
réelle sont un "sous-ensemble" de ceux prédits et corrélativement leurs in-
tensitéds sont nettement plus importantes que celles calculées.
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Fig. 3.19. : Sections & ?2= cste de la fonction de texture calculée pour

1'échantillon E87Y— Transformation selon Bain sans sélection
de variantes.
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Fig. 3.20. : Sections é?% = cste de Ta fonction de texture calculée pour
1'é&chantillon E87Y. Transformation selon NIshiyama-Wassermann
sans sélection de variantes.
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3.6 Discussion

Le modéle mathématique utilisé pour décrire la transformation de texture
ne permet pas de "rompre" la symétrie cristalline pour prendre en compte de
maniére différenciée chacune des variantes correspondant i une relation
d'orientation.

I1 faut donc abandonner Te formalisme utilisant des fonctions continues
pour recourir a des orientations idéales comme cela a &té fait dans un pro-
bléme analogue de recristallisation /31/ et, tout récemment, pour des trans-
formations de texture dans le méme matériaux / 32 /.

Pour tenter d'identifier les variantes bloquées et comprendre les régles
de sélection nous avons également eu recours 3 ce procédé. Ainsi la texture
de départ (&ch E 87y) est assimilée & deux orientations idéales, celles
décrites au paragraphe 3.3.

De plus, nous avons recherché pour chacune d'elle les orientations équi-
valentes par la symétrie orthorhombique. Dans le premier cas (orientation?l
+W2=45, $ =0 qué nous appellerons orientation 1 par la suite) les orienta-
tions équivalentes ainsi générées sont physiquement indiscernables de 1'orien-
tation initiale car les axes binaires de la symétrie d'échantillon coincident
avec des axes d'ordre 2 ou 4 du cristal. Dans le second cas (orientation 2
¥1=0, ¢ = 35,?? = 45) seul 1'un des axes binaires de la symétrie d'échantillon
coincide avec un axe binaire du cristal. Les deux orientations équivalentes
générées par les deux autres axes binaires de 1a symétrie d'échantillon sont
en fait physiquement indiscernables 1'une de T'autre ; elles se correspondent
en effet par une rotation de la symétrie cristalline. En définitive 1'orien-
tation 2 n'a qu'un équivalent par symétrie orthorhombique (orientation déno-
tée 3 par la suite),

Pour tenter d'identifier les variantes actives nous avons donc utilisé
une description sommaire en trois orientations idéales de la texture de
1'échantillon E 87, soit :

Orientation idaale 1 Y1 +f 2 45,6=0
Orientation idéale 2 Y1= 0, ¢ = 35,2 = 45
Orientation idéale 3 $1=50.7, ¢ = 66.1, f 2-63.7

(équivalente a 2 par
symétrie orthorhombique)
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11 est alors possible pour chaque type de transformation de calculer les
orientations finales obtenues pour toutes les variantes.

Le tableau 3.V montre, a titre d'exemple, les 12 orientations finales
obtenues a partir de 1'orientation 1 transformée par une relation du type
Nishiyama-Wassermann (ces 12 orientations sont classées par 1'ang]e‘f2
croissant) ainsi que les valeurs de f(g) en ces points, pour la fonction
réelle (cf. fig. 3.16), et pour la fonction calculée en admettant aue
toutes les variantes sont équiprobables (cf.figure 3.20).
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Variante * Orientation finale f(g) réelle f(q)
(?1, g, ?2) calculée
vi (110) [110] | s54.7, 45 , 0 6.3 4.0
vz (110) [110] | 35.3 45 0 13.1 4.0
Vil (011) [bii] 89.6, 83 , 6.9 0.0 3.0
ve (o11) [o11] | 35.4, 45.8 ,13.6 6.9 3.5
v2  (110) [1i0] | 35 , w0 5 8.9 4.1
v3 (1o1) [1o1] | 45 , 0.7 45 0.6 3.
va (101) [101] | 45 , 80.3 ,45 6.9 3.0
v8  (110) [110] 54.7, % ,45 11.5 3.8
vio (1o1) [101] 45 , 99.7 ,45 12.3 3.0
912 (o11) [o11] | s4.6, 45.8 ,76.4 4.4 3.5
vs (011) [o11] 0.4, 83 ,83.1 1.1 3.0
vo (101) [101] | 0.4, 83 ,83.1 0.4 3.0

Tableau 3.V : Les 12 orientations fina]es dans la phasey obtenues par
transformation selon Nishiyama-Wassermann de 1'orientation 1
dans la phasea ainsi que Tes valeurs des fonctions réelle
et calculée en ces points.

* une variante est définie par la donnée du plan et de la direction dans
la phase o parall&les au plan (111) et a la direction [Elﬂ de la phase y
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*
Orientation initiale Variante Orientation finale f(a) réelle f(a) calculée
(1, ¢, Y2)
vl (001) [110] n,n,n -0,R 14.A
0.1 1
v2 (010) [101] 45,45,9 12.2 6.7
(0,0,45) ,
v3 (100) [o11] 45,00,45 12.3 6.7 |
o vi (o01) [110] 0,35,0 4.1 0y |
v2 (n10) [101] 90,5,30,54.2 2.1 5.0
- (0,35,45)
v3 (100) fo11] 31.5,73,25.1 1.3 4.4
ot 3 vi (001) [110] 50.7,66.1,18.8 2.0 | 4.0 ‘
v2 (010) [101] 80.5,30,35.9 3.4 4.5 |
(50.7,66.1,63.7)
v3 (100) [011] 0,55,0 2.7 . 9.5 ;

Tableau 3.VI : Orientations finales dans la phase y obtenues nar transformation selon Rain des 3 orientations de la
ohase o et valeurs des fonctions réelle et calculée en ces noints

X Une variante est définie par la donnée du nlan et de la direction dans la phase o naralléles au nlan (0N1) et 3
la direction [}001 de la pnhase v.
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Nous avons é&tabli des tableaux analogues pour chacime des trois orien-
tations initiales pour les transformations Nishiyama-Wassermann (12 varian-
tes), Kurdjumov-Sachs (24 variantes) et Bain (3variantes).

Contrairement & ce que nous avions pensé initialement il n'est pas
possible d'&tablir une relation directe entre les variantes bloquées et les
systémes de glissement activés & la fin de ]a déformation, juste avant trans-
formation En effet 1a relation d'orientation de Kurdjumov-Sachs {110} 111> //
{111} <110> conserve les systémes de glissement et certains auteurs ont
1nd1qué que 1es variantes opérant effectivement correspondent aux systémes de
glissement pour lesquels la contrainte de cisaillement résolue est importante
en fin de laminage, donc avant la transformation /28,33/. Des calculs de ce
type nous ont en fait montré QUe,dans notre cas,certains systémes de glisse- |
ment affectés d'un facteur de Schmid nul correspondaient malgré tout & des
variantes actives.

En outre la haute multiplicité des ré]ations d'orientation Nishiyama-
Wassermann ou Kurdjumov-Sachs, méme en imaginant que certaines variantes ‘
sont bloquées, est peu compatible avec la texture observée pour 1'échantil-
lon E 87Y pour laquelle 1'indice de texture est du méme ordre de grandeur
que celui obtenu pour la texture avant transformation. : ‘

I1 nous parait donc plus probable que Ta-relation d'orientation soit
du type Bain d'autant plus que les maxima prévus dans ce cas coincident
mieux, dans 1'espace d'Euler, avec ceux réellement présents (par exemple
la relation d'orientation selon Bain permet de prédire avec une seule va-
riante un maximum a {1 = 45, ¢ = 90,92 = 45 qui existe effectivement alors
qu'il faut considérer que les variantes V2, V8 et V10 (cf. tableau 3.V)
sont actives pour la transformation Nishiyama-Wassermann pour obtenir un
maximum en ce point de 1'espace d'Euler).

Le tableau 3.VI indique Tes 9 orientations finales correspondant 3 la
transformation par les 3 variantes de la relation d'orientation de Bain
de Ta texture initiale toujours d&crite par 3 orientations idéales.
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Si 1'on regarde les valeurs de la fonction de texture réelle il semble
que toutes les variantes sont actives, sans doute & des degrés divers, sauf
1a variante V1 de 1'orientation 1.

Pour les orientations 2 et 3 les variantes V3 semblent atténuées,encore
qu'il soit difficile de conclure dans le dernier cas car la fonction de tex-
ture réelle présente un maximum secondaire de 4.2 dans une position trés
proche (?1 =0, g =065 %2=0 ) de 1'orientation prédite ce qui représente
un faible écart compte tenu de la description schématique par 3 orientations
jdéales de la texture initiale. .

Nous avons recherché ce aui distingue la seule variante véritablement
bloquée par rapport aux huit autres. Cette différence nous semble d'ordre
géométrique. En effet, dans le seul cas de la variante V1 de 1'orientation
1, 1a normale du plan conservé soit (001)« // (001)y coincide avec la normale
3 1a tole c'est a dire la direction de compression lTors du laminage. On
peut donc penser que les cristallites qui sont soumis & des variations
dimensionnelles lors de la transformation les réalisent préférentiel lement
suivant 1a direction de plus faible dimension du matériau, c'est a dire
1'épaisseur, d'autant plus que des contraintes résiduelles induites par la
compression Tors du laminage & froid sont susceptibles d'y contribuer.

Un indice supplémentaire est fourni par 1'aspect de la téle qui présen-
te une trés forte rugosité. Les plans (001)s orthogonaux a cette normale
3 Ta tole sont donc perturbés et ne permettent pas la réalisation de la
variante V1 pour 1'orientation 1 considérée. _

11 nous faut toutefois reconnaitre que la nature qualitative de la
discussion précédente ne nous permet d'avancer ces explications qu'a
titre d'hypothéses. Elles nous semblent toutefois de nature & surmonter
les difficultés rencontrées par d'autres auteurs /30,32/ comme par nous-
méme pour expliquer les textures obtenues par transformation dans 1'alliage
Fe30Ni. Par exemple, Bateman et Davies qui n'enviéagent que les tkansforma—
tions de type Nishiyama-Wassermann ou Kurdjumov-Sachs n'ont pu donner de
prédictions conformes aux fonctions de textures réelles malgré les nombreu-
ses hypothéses de sélection de variantes testées / 32 /.
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Des travaux tout récents montrent qu'il existe une voie pour réaliser
analytiquement cette "rupture de symétrie" que nous avons décrite précédem-
ment et testarquantitativement 1'effet des sélections de variantes /34/.

Ceci nécessite toutefois 1'écriture de programmes imposants et notam-
ment le calcul d'un trés grand nombre de coefficients de Clebsch-Gordan /34/.
De tels calculs devraient permettre, c'est bien sir notre souhait, de confir-
mer les hypothé&ses avancées dans ce travail.

4. - CONCLUSION

Nous avons tenté dans ce chapitre de montrer comment "1'outil texture"
peut contribuer d la compréhension des mécanismes de transformation dans le
polycristal, et quelles en sont les limites. Plusieurs déconvenues nous ont
appris qu'il est imprudent d'oublier 1a nature physique de ces mécanismes
et de ne considérer que 1es:aspects de la technique mathématique, tels que
nombre d'équations et d'inconnues dans les systémes d'équations qui tra-
duisent ces transformations de texture. En effet des limitations liées i
la texture initiale (cas de la transformation hématite—magnétite) ou des
régles de sélection (cas de la transformation martensitique) ne permettent
pas, a partir de deux jeux de coefficients Cﬁ" connus, d'extraire une fonc-
tion de transformation, supposée inconnue, significative. I1 faut donc cons-
truire pour cette fonction un modé&le afin de comparer la texture ainsi
prédite avec la texture réelle. Bien entendu i1 convient d'utiliser au maxi-
mum les connaissances déja acquises pour le monocristal. Nous avons vu dans
le cas de la transformation hématite — magnétite, en 1'absence de sélection
de variantes, que le polycristal se comportait comme un ensemble de monocris-
taux indépendants et que la prévision pouvait alors étre excellente.

Lorsque toutes les variantes ne sont pas également présentes, comme dans le
cas de la transformation martensitique étudiée, le formalisme exposé dans

ce chapitre ne permet pas de faire une prédiction quantitative. Toutefois

la comparaison de la fonction de texture réelle obtenue aprés transformation
et de la fonction de texture calculée pour toutes les variantes équiprobables
permet, comme nous 1'avons montré, d'identifier les variantes bloquées et

de rechercher 1'origine physique du phénoméne. La possibilité future de
passer au stade quantitatif pour la détermination;de la fonction de texture
aprés transformation avec sélection de variantes devrait, selon nous, per-
mettre d'acquérir des certitudes pour les mécanismes mis en jeu lors de telles

transformations.
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I - RAPPELS SUR LA DETERMINATION DE LA FONCTION DE TEXTURE TOTALE f(qg)

Nous avons indiqué au chapitre I, qu'une fonction de texture f(g) peut
se décomposer en une somme composée d'une partie directement déterminable
& partir de figures de poles, %(g), et d'une partie non directement détermi-
nable, %(g) (cf formule 1.4). En termes de développement sur la base des
harmoniques sphériques genéra11se= TT“ (9), et pour des matériaux & cris-
taux centro-symétriques, f(q) corresnond au développement sur les harmoni-
ques d'indices 1 pairs tandis que f(g) a un développement qui ne contient
que des termes d'indices 1 impairs. Les f19ures de pdles ne permettent le
calcul direct que des coefficients Cm? de f(u) Ainsi dans le chapitre
précédent les fonctions de texture présentées se limitent aux seules par-
ties paires. Ceci est justifié dans 1a mesure od ces résultats sont exploi-
tés en termes de comparaison et: pour extraire des informations qualitatives
ou semi-quantitatives sur les ﬁécanismes de transformation.

Lorsqu'il s'agit de fournir un résultat quantitatif pour une fonction
de texture, c'est donc la fonction de texture totale qu'il faut déterminer
(nous utilisons ici le qualificatif total pour &viter toute confusion avec
la restriction de la fonction & sa partie paire, %(g), qui a souvent été
appelée fonction texture).

La nécessité théorique d'additionner a %(g) la partie non directement
déterminable f(g) pour obtenir la fonction de texture totale 7(q) implique
deux questions essentielles :

i) la contribution, & la fonction totale f(g), de %(g) est-elle négligeable ?

ii) dans la négative, comment déterminer ou approximer %(g) ?

Quelques éléments de réponse ont déja été proposés par différents
auteurs N,2,3,4,5,6,7/. Ainsi, pour ce qui concerne la premidre question,
Mathies et Pospiech / 1 / ont présenté 1'exemple suivant : une fonction de
texture totale f(g), qui consiste en une orientation idéale avec dispersion,
est définie théoriquement ; le calcul de %(g) montre alors que la contribu-
tion de cette fonction.d la somme f(g) est considérable et &limine notamment
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les pics secondaires de %(g) parfois dénommés fantdmes / 8 / & cause
justement de leur absence de signification physique.

En relation avec la seconde question trois possibilités ont &té définies :
les deux premiérés utilisent comme données des figures de pdles et incluent
des hypoth&ses permettant une approximation de %(g), la troisiéme fait appel
i des mesures d'orientations individuelles.

Plus précisément, i1 s'agit de :

i) la méthode du domaine zéro /2,9,10/. Elle jmplique, comme son nom 1'indi-

que, 1'existence de domaines Zoi de densité nulle dans les fiaures de pdles
ou au moins dans 1'une d'elles ce qui entraine 1' existence d'un domaine de
densité nulle Z dans 1'espace d'Euler. Elle permet de calculer, & partir
de f(g), f(g) sur le domaine Z, puisque la somme f(q) + f(q) est nulle sur
Z L'hypothése supp]émenta1re consiste & considérer que la fonction f(q)
a1ns1 déterminée est la fonction f(q) recherchée sur tout 1'espace d'Euler,
approximation qui sera d'autant nlus raisonnable que le domaine Z sera
plus grand. Un &lément important pour_ 1'appréciation de cette approx1mat1on
est le fait que toute partie impaire f(g) est telle que é f(g) dog=0 pour
1'ensemble de 1'espace d'Euler. En dehors de Zo%(q) n‘est donc pas compléte-
ment quelconque mais doit satisfaire & 1'équation intégrale précédente.

Les exemples traités /2,10 / montrent que la contribution de ?(g) n'est
pas négligeable. L'inconvénient de cette méthode est qu'elle ne s'applique
qu'a certains types de textures celles qui engendrent des domaines assez
étendus de densitd nulle dans les figures de pdles. NDu point de vue pratique,
la définition d'une limite en dessous de Taquelle la densité sera assimilée

3 zéro est également un probléme délicat.

ii) la modélisation de la fonction de texture / 6,7 /.

Certaines textures peuvent étre représentées par la superposition de
quelques gaussiennes parfois appelées composantes /11,12/. Si f(g) appa-
rait comme une fonction présentant quelques pics i1 est en effet possible
de rechercher les paramétres de quelques gaussiennes, dont les centres
sont fixés, telles que leur superposition %G(g) coincide au mieux avec ?(g).
A cause de 1'hypothése initiale de la structure de fG(g), la détermination
de la partie impaire pour ce modéle, ?G(g), est alors possible /6,7,13 /.
L'inconvénient de cette méthode, ici aussi, est qu'elle ne concerne que




- 131 -

certains types de textures susceptibles d'une description en composantes.
I1 semble en outre qu'un tel modéle induit une relation trop stricte entre
les parties paires et impaires / 14 /. '

iii) les mesures d'orientations individuelles.

L'utilisation de données de ce type, au lieu de figures de péles,
permet théoriquement d'accéder directement a la fonction de texture totale
f(q) /4,5 /. En pratique cependant, 1'aspect statistique et les probiémes
de troncature des séries nécessitent la définition d'un mode opératoire
de traitement pour de telles données. C'est justement 1'objet des paraqgra-
phes suivants. }

Les résultats obtenus pour %(g) dans les quelques exemples traités par
la méthode du domaine zéro ou par la modélisation de la fonction de texture
indiquent que Ta contribution de cette partie impaire n‘est pas négligeable
dans une analyse quantitative. Toutefois comme ces deux techniques ne peu-
vent fournir qu'une approximation de %(g), et que par définition la fonction
totale f(g) est inconnue, i1 est hasardeux de tirer des conclusions sur la
contribution de %(g). En outre, ces résultats ne concernent que des métaux
de structure cubique. Dans les matériaux de basse symétrie, i1 est plus fré-
quent de rencontrer des textures qui ne présentent pas de domaine zéro et
ne peuvent se réduire & quelques composantes c'est-d-dire des types de
texture pour lesquels aucune des deux techniques précédentes ne permet
d'évaluer %(g).

_ Dans ce chapitre nous nous proposons donc d'évaluer cette contribution
de %(g) en partant de mesures d'orientations individuelles pour quelques
gchantillons de symétrie cristalline trigonale et nous tenterons de "tirer
les legons" des résultats obtenus.

2. - DONNEES UTILISEES.

La mesure d'orientations individuelles des grains peut se faire soit
par diffraction &lectronique, soit, dans certains cas, par microscopie
optique. La microscopie optique a, par exemple, été utilisée pour la déter-
mination de 1'orientation des grains dans certaines roches de symétrie
rhomboédrique telles que la calcite (Ca CO3) ou la dolomite (Ca Mg(C03)2)
/15,16 /. I1 est en effet possible de répérer optiquement 1'axe [bOOf]
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dans un grain d'une telle roche. D'autre part, Te maclage est extrémement
fréquent dans ces matériaux. I1 est donc également possible, pratiquement
pour chaque grain, de repérer un plan de maclage dont les indices cristal-
Tographiques sont bien connus (plans e = {0118} dans la calcite, plans

f = {0112}dans la dolomite). L'utilisation d'une table orientable sous Te
microscope permet en effet le repérage angulaire de ces directions dans
chaque grain. Dans la dolomite, compte tenu du fait qu'il n'existe nas
d'axe binaire orthogonal & 1'axe d'ordre 3, la détermination de 1'orienta-
tion n'est pas fixée univoquement & partir de 1a connaissance de deux di-
rections cristallographiques ; il reste deux possibilités qui se déduisent
1'une de 1'autre par une rotation de 180° autour de 1'axe Yg. De telles
données ont parfois &té utilisées en enrichissant artificiellement 1a
symétrie du cristal (sous-groupe de rotation 32 au lieu de 3) /17,4 /.
Pour la calcite, par contre, la connaissance de deux directions cristallo-
graphiques permet, compte tenu de 1'existence dans le cristal d'axes binai-
res orthogonaux @ 1'axe 3, une détermination univoque de 1'orientation gi
du grain, gi étant par exemple définie par un triplet (fli, ¢i,f21) d'angles
d'Euler (voir annexe A2). Les données pour une analyse consistent donc en
une suite de N orientations gi.

Les résultats présentés dans ce chapitre concernent quatre &chantillons
de calcite dont les données, sous forme d'angles d'Euler, nous ont été
fournies par F. Turner et H.R. Wenk. Deux échantillons ont été prélevés
dans des roches naturelles :

- 1'échantillon Ca Prato provient de Prato (Alpes Centrales)

- 1'échantillon Cal72 provient d'un marbre de Yule /15 /

Les deux autres échantillons ont été prélevés dans le méme marbre de
Yule puis déformés expérimentalement /15 / avant les mesures d'orienta-
tions :

- 1'échantillon Ca 459 a subi une extension (40%) suivant une direc-
tion orthogonale & § ( 3 est 1a normale au plan de foliation de 1'é&chantil-
lon)

- 1'échantillon Ca 477 a subi une extension (48%) parallélement & la

direction ¢
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Pour les deux &chantillons naturels (Ca Prato et Ca 172) le réfé-
rentig] macroscopique {iA, 7A’ %A} est choisi de telle maniére que le vec-
teur ZA soit orthogonal au plan de fo]igtion tandis que pour les échantilions
déformés (Ca 459 et Ca 477) Te vecteur ZA est colinéaire 3 la direction
de traction.

La tableau 4.1 indique pour chaque &chantillon e nombre N d'orienta-
tions individuelles mesurées (le paramétre ¢, sera défini ultérieurement au

paragraphe 3 ).
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Référence de

Nature de 1'échantillon Nombre de y
| < . _ /aleur de ¢
1'échantillon mesures N 0
Ca Prato Calcite naturelle de Prato 483 10.7°
>
Zp // 8 (3 normale au plan
de foliation)
Ca 172 Calcite naturelle (marbre 342 32.0°
qS Yu]el
ZA //S
Ca 459 Calcite déformée (marbre de 162 15.4°
Yule) élongation 40% a 500°C
5Kbhar
7A // I3 (direction d'ex-
tension)
> >
et XA // s
Ca 477 Calcite déformée (marbre de 91 18.7°

Yule) : &longation 48% a
500 °C, 5Kbar

?A /] F (direction d'ex-
tension) et

>

Vo /s

Tableau 4.1 :

individuelles pour chacun d'eux.

Nature des échantillons et nombre N de mesures d'orientations
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3 - TRAITEMENT DES DONNEES - DETERMINATION DE LA FONCTION DE TEXTURE TOTALE

I1 faut tout d'abord souligner que 1'utilisation de telles données, c'est
i dire d'un ensemble de N orientations individuelles gi, fait appel impli-
citement a 1'hypothése que les grains ont tous le méme volume. En effet,
seule 1'orientation gi d'un grain est déterminée et non pas la fraction de
volume qu'il représente. Cette hypothése est toutefois acceptable dans e nom-
breux cas,y compris pour les roches, ol pratiquement tous les grains ont des
dimensions comparables. Elle sera implicitement utilisée dans les raisonne-
ments ultérieurs.

Une autre question importante pour de telles données concerne 1'aspect
statistique. Les nombres de mesures N d'orientations individuelles présentés
dans le tableau 4.1 peuvent paraitre faibles. I1 faut toutefois les comparer
au nombre de grains qui diffractent au cours d'une expérience classique de
mesure de figure de pdles.

A titre d'exemple pour 1'échantillon Ca Prato dont les grains ont un
volume de 1'ordre de 0.5 mm3 (sphére de rayon de 0.5 mm environ) le nombre
de grains "actifs" au cours d'une expérience de diffraction aux rayons X
(faisceau balayant une surface de 80 mm2) est de 1'ordre de 100, alors qu'un

3 jmmergé dans un faisceau de neutrons permettrait

échantillon de 1 cm
1'analyse d'un volume correspondant & 2000 grains. Du point de vue sta-
tistique les données paraissent donc acceptables surtout si le traitement
prend en compte les limitations 1iées & leur nombre.

Une premiére possibilité de traiter de telles données consiste @ diviser
1'espace d'Euler en I cases et & comptabiliser le nombre ni d'orientations
individuelles dans chacune / 16 /. I1 convient alors de choisir des cases
de volume identique ou de diviser chaque valeur ni par le volume de la case
i correspondante en tenant compte bien entendu de 1a métrique de 1'espace
d'Euler.De telles données ont &té utilisées de maniére analogue dans 1a métho-
de vectorielle pour construire un vecteur de texture et tester les possibi-
lités de cette méthode / 18 /

Notre but ici est quelque peu différent puisqu'il s'agit d'examiner
‘pour des échantillons réels la contribution des parties impaires aux fonc-
tions de textures totales.

I1 convient donc d'utiliser la décomposition sur l1a base des harmoniques
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un
sphériques généralisés. T? (9) pour calculer séparément les parties paires
et impaires, f(g) et f(a) , de ces fonctions.

3.1 Procédure de calcul

La fonction de texture totale, f(g), s'écrit donc :

f(g) = f(9) + f(g) (4.1)
avec_ 1=lmax  u=M(1)  n=1 :
f(g) = cHy " 4.2
f(g) ]=0?2) u'z] n§—1 1 Ty (9) (4.2)
et
: 1=Tmax-1 =M(1 =1 :
f(g) = e * z( ) " ¢,"" T,*" (9) (4.3)

1=1(2) u =1 n

A partir de N orientations gi les coefficients C“? de ces développements

peuvent étre calculés en utilisant 1a relation établie par Bunge /19 a, 19 b/

(21 + 1) T{"(gi) (2.4)

qui permet d'obtenir indifféremment les coefficients C#n d'indices 1 pairs
et impairs.

La fonction totale, f(g), dont le développement est recherché,est en

fait une somme de N fonctions de Dirac placées en N points gi de 1'espace
d'Euler. Parce que les coefficients C“? sont nécessairement calculés jusqu'a
une valeur 1=Imax finie, une erreur de troncature est donc introduite.
Cette erreur est relativement importante car la convergence des séries est
faible lorsqu'il s'agit de représenter des"fonctions"de Dirac. Ceci est
illustré @ la figure 4.la ol une fonction de texture totale f(g) a été cal-
culée pour 3 orientations idéales 91> 9o et gy en utilisant {4.4) et en
développant la série jusqu'a lmax = 22 (ce qui représente 1403 termes) ;

on peut constater qu'autour des pics centrés sur 91> 95 93 existent des
zones négatives non négligeables dues & cet effet de troncature. Il parait
donc préférable de remplacer les"fonctions" de Dirac par des fonctions
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gaussiennes de paramétre @y (régularisation de la fonction) ce qui conduit
a remplacer la relation (4.4) par :

i=N :

CUn = 1 5 K Tun g] 4.5

AR S (91) (4.5)
avec . exp (-129.%/8) - exo (-(41)2 47 /8) (4.6)

1 - exp (-ﬁg /8)

(1e paramétre g, d'une gaussienne, valeur angulaire pour laquelle 1'amnli-
tude est divisée par e, est 1ié & 1a largeur totale i mi-hauteur, b, par la
relation : bo = b/ 2/Tn2 )

La figure 4.1b) montre 1a fonction obtenue, pour les mémes orienta-
tions idéales 99s 9p et 93,»10rsque les coefficients C]“" de la série,
toujours pour 1 max = 22, sont calculés & 1'aide de (4.5) avec ¢, = 10°.

Les zones négatives qui mettaient en évidence 1'erreur de troncature ont a
présent disparu mais bien entendu 1'intensité maximale des pics est atténuée
par rapport au cas de la figure 4.1a).

0. 10 20 30

...............

0..J0 20 30

--------------------------

b)

Fig. 4.1. : Fonction de texture pour 3 orientations idéales g1, 92' g3

représentées par a) des "fonctions de Dirac" ; niveaux : -90,
-30(grisé), 100,200, ..., 900 - b) des gaussiennes (¢0=10°)
niveaux : 10,23,36, ... 140.
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3.2 Choix du paramétre.¢0.

=

Cette procédure qui consiste a placer une gaussienne en chaque orien-
tation gi est bien sir applicable pour les données qui nous intéressent
et permet dgnc a 1'aide de (4.5) de calculer les coefficients des dévelop-
pements de f(g) et %(g). I1 reste toutefois & définir des critéres permet-
tant de choisir 1a valeur de ¢0 la plus adéquate dans chaque cas. En
considérant quelques "cas-limite", montrons,tout d'abord qualitativement,
que la valeur a choisir‘pour ¢0 dépend du nombre de mesures disponibles,N,
et de 1a texture elle-méme.

Reprenons pour 1'instant 1a conception exposée précédemment ol 1'espace
d'Euler est divisé en I cases et oli chacune des N orientations mesurées est
comptabilisée dans 1a case adéquaté. NDans le cas d'une texture isotrope
si 1'on veut p orientations par case on doit découper 1'espace d'Euler

enl] = % cases. Comme on doit avoir au minimum p=1 orientation par case

pour restituer la distribution isotropé le nombre I de cases, c'est-d-dire
~en fait le pouvoir de résolution dans 1'espace d'Fuler, est donc directement
1ié @ N. Si nous considérons 1'autre cas extréme ol tous les grains
ont exactement la méme orientation g, hous voyons qu'une seule mesure est
suffisante pour déterminer la fonction de texture qui est en fait une
fonction de Dirac situge en 9o Ceci montre qualitativement que pour une tex-
ture trés marquée le nombre de mesures N nécessaires peut étre beaucoup plus
faible que pour une distribution proche de 1'isotropie.

Nous allons 3 présent reprendre de maniére plus quantitative ces consi-
dérations en supposant que les cases de 1'espace d'Euler sont des sphéres
de rayon ¢0.
L'élément différentiel dg dans 1'espace d'Euler s'écrit /19,20 /:

dg = 1 sing dg df; df (4.7)
B2 1772

Le volume total Vo est donc :

P1=0r  Mo=2n, g .
Vo = 0 dg = 1 g d g dfy df, = 1 4.8
° é ? JY1=0 J%z:o J 6=0 BrZ o P2 (#-8)

Soit Vo = 1 pour le volume de la cellule élémentaire qui tient compte des
1imitg;ioﬁ§ imposées aux ang]esfl etf% par les symétries cristallines
(cf s 2.3.1).
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. . .4

Le volume v d'une sphére de rayon ¢0 s'écrit avec cette métrique :

g=m ¢ 2m e ) b=
vV = , ° 1 sin2 p sine d¥Y do do = 01 sin? [¢y do =

,. T 1sin® (4)

8=0 ‘'¥=0 p=0 7 =0 ™ Z

%r-(¢o - singy ) = 1¢ 3 (4.9)
" Tn B

oi 1'approximation indiquée consiste & remplacer sin ¢O par ¢0 - ¢g /3 !
ce qui est acceptable pour ¢0 petit.

Pour avoir en moyenne p points dans chaque sphére i1 faut donc que 1'espa-
ce d'Euler soit découpé en I sphérés avec :

I = N =Vo =1 (4.10)

P 6v 6v
Compte tenu de (4.9) on en déduit donc pour ¢0 1'approximation :

g, = (2np/y)/3 (4.11)

Nous avons vu précédemment que la paramétre p doit au minimum étre
égal & 1 pour une texture isotrope alors qu'il tend vers 0 bour une texture
trés marquée.

Dans le cas des textures "intermédiaires" étudiées, c'est-a-dire des
textures qui se situent entre une distribution isotrope et une texture de
type monocristal, nous avons choisi de maniére empirique, aprés différents
essais , p = %-. La formule (4.11) permet donc d'adapter la résolution recher-
chée au nombre de mesures N disponibles.

Pour une orientatioh définie par 1 axe (6,f) et une rotation¢ autour
de cet axe 1'é1ément de volume s'&crit dv =1 sin2 ¢ sine de dY d¢

42 E
Le volume v, de 1'espace d'Euler s'écrit alors :

o=r (Y=2n r¢=2n 2
Vo = [ f J 1 sin" ¢ sind d¢ dfde =1
6=0 ‘=0 ‘4=0 2 5
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3.3 Tests de validité

Pour tester la validité de cette procédure nous avons congu deux types
d'essais : le premier consiste en une simulation sur ordinateur des diffé-
rentes étapes qui conduisent au résultat alors que Te deuxiéme utilise
des mesures effectivement réalisées et étudie la stabilité du résultat en

fonction des paramétres choisis.

a) simulation

Le schéma adopté pour cette simulation est le suivant:

t : 1
ft (9) = C}in T‘]m(g) _i)) 91s 9p> «ve-- > Iy
1(2)
f. (9) == " ™" (q) 3 og 98

ft(g) est une fonction de texture "théorique" donnée a priori.

L'opération (1) consiste & calculer M orientations individuelles
correspondant & cette texture avec une grande valeur pour M. Ceci est réa-
1isé en divisant 1'espace d'Euler en 3888 cases de volume Ag; et en calcu-
lant pour chacune le nombre j de grains dont 1'orientation est dans cette

case par la relation :

nj = M JAgj £ (g) dg | (4.12)
Ces nj orientations sont alors distribudes au hasard dans la case numéro j.
On obtient ainsi un ensemble de M orientations {gl, 995 -+--s0y } qui est

pratiquement équivalent & la fonction de texture ft(g).

L'opération (2) simule 1'action d'un expérimentateur qui mesure dans
un échantillon comportant M grains les orientations g? de N d'entre eux.
Ceci est réalisé par un processus aléatoire qui sélectionne parmi les M va-
leurs disponibles N d'entre elles.

disponibles pour 1'analyse.
Enfin, la phase (3) duschéma précédent indique la procédure décrite

précédemment, c'est-a-dire la détermination de ¢, a 1'aide de (4.11), Te

un

L'ensemble {g?, gg, ceees gﬁ} représente donc les N orientations "mesurées"
calcul des coefficients CC] par (4.5kt (4.6) ce qui permet d'obtenir par
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(4.2) et (4.3) les parties paires et impaires de fc(g). La fonction de tex-
ture calculée, fc(q), doit donc étre comparée & la fonction de texture
"théorique" f+(g), fixée au départ.

La figure 4.2 montre un exemple d'une telle simulation. En 4.2a) sont
présentées les sections%3=15 pour la fonction de texture théorique ft(g)
et pour ces parties paires et impaires ft(g) et ?t(q). Le calcul de fc(g)

a été fait en utilisant N = 250 orientations "mesurées" choisies dans un
ensemble de M = 4544 orientations disponibles. Le paramétre % déterminé avec
(4.11) o0 p = 0.5, prend alors 1a valeur 13.3°. La fiqure 4.2b) montre le
résultat obtenu pour fc(g), %C(g) et %c(g), toujours pour la settionY3=15°.
On peut constater que les caractéristiqueé,essént1e11es de la fonction de
texture choisie initialement, ft(g), sont restituées aprés la simulation de
la mesure et la procédure d'analyse de ces données. Compte tenu du nombre N
assez petit d'orientations utilisées et donc du paramétre ¢0 relativement
grand pour les gaussiennes, les valeurs absolues de fc(g) sont inférieures a
celles de ft(g) alors que les pics s'@largissent.

Une telle simulation, qui ne prétend pas étre une démonstration généra-
le, montre cependant & notre avis que la procédure proposée pour 1'analyse
d'un ensemble de N orientations individuelles conduit & une approximation
satisfaisante de 1a fonction de texture.

b) stabilité du calcul

Le deuxiéme type de test effectué porte cette fois sur des données
réelles. Trois analyses de texture ont &té effectuées pour 1'échantillon
Ca Prato en utilisant successivement 1'ensemble des données (N=483), 1a
moitié (N=241) et le tiers (N=161) de ces données. En utilisant (4.11),
toujours avec p=0.5, 1'adaptation de o au nombre N de données conduit aux
valeurs %= 10.7° pour N=483,¢o =,13.5° pour N=241 etcp0 = 15.4° pour N = 161.
La figure 4.3 montre le résultat obtenu (section?1=30°) pour f(g), ?(g) et
%(g) dans les trois cas.On peut constater que les résultats sont sensible-
ment analogues pour les analyses effectuées a partir de 483 et 241 mesures
(figures 4.3a) et 4.3b) ), le maximum pour f(g) &tant 1&gérement supérieur
dans le deuxiZme cas. Par contre 1'analyse a partir d'un tiers des mesures
seulement (N=161) fait apparaitre un affaiblissement sensible pour les va-
leurs maximales de ?(g) et f(g). Ces résultats confirment la validité de la
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% /7 m(‘\(p‘.‘y @m

6@3

15 15 15
: ?=15" 1y (9) %-15 fe (9)
a) b)

Fig. 4.2. : Comparaison des fonctions de texture a) théorique et b) calculée

pour la section‘f1= 15° (partie paire, impaire et fonction totale).
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o PHIl 30 PHI1= 30
‘
| E i i r\(\
Fig. 4.3. Influence du nombre d‘orientations individuelles P es 1o}
De h n bas £(g), f(g) £(g) pour 1 section“?l= 30°, niveaux :
-0.9, -0.5, -0.2, 0.6, 0.8 1.1, 1.5, 2 2.6, 3.3, 4.1 5.0, 6
a) 483 b) 241 mesures ) 161 mesures
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procédure de calcul proposée & condition que N ne soit pas trop faible
en particulier si la texture est peu marquée.

c) rang 1 max du dévelOpgément en série

Dans la procédure proposée la fonction de texture totale recherchée,
f(g), est constituée d'une somme de gaussiénnes de paramétre g . Comme il
s'agit en fait de déterminer la décomposition de cette fonction sur Ta base
des fonctions harmoniques sphériques généralisées qui sont des fonctions
oscillantes i1 faut que le dévelopoement soit suffisant pour minimiser 1'er-
reur de troncature. Ceci implique que le rang Imax du développement soit
fixé de manidre telle que Tes harmoniques d'indices 1 les plus &levés,
c'est-d-dire ceux qui oscillent le plus rapidement, aient un pouvoir de
résolution permettant de "résoudre" les gaussiennes qu'il s'agit de décrire.
La plus petite"distance" entre deux zéros pour une fonction harmonique géné-
ralisée de rang 1 est 180°, soit 360° pour une oscillation compléte. Pour
rendre compte d'une gAGIZ?ane de—T;;éeur totale & mi-hauteur b, le rang 1
maximal doit donc é&tre tel que : é%g:_é b (4.13) (cf /21 /)

Ainsi pour rendre compte de gaussiennes de paramétre ¢0=10°, c'est-a-
dire dont la largeur totale a mi-hauteur est b=16.6°, 1a relation (4.13)
indique qu'il faut utiliser des harmoniques jusqu'a 1=22. C'est effective-
ment 1a valeur maximale de 1, Imax, qui a &té utilisée dans les calculs des
paragraphes précédents et qui garantit donc que 1'erreur de troncature est
négligeable compte tenu des valeurs de g, utilisées.

4) Résultats et discussions

Les données relatives aux quatre &chantillons de calcite ont &té analy-
sées suivant la procédure précédemment décrite ; les valeurs de ¢0 utilisées
compte tenu du nombre N de mesures disponibles sont indiquées dans le ta-
bleau 4.1.

Les figures 4.4 & 4.7 présentent les sections a‘f1= cste pour les fonctions
?(g), ?(g) et f(g) correspondant aux quatre échantillons. Pour 1'échantillon
non déformé expérimentalement Ca 172 1a fonction f(g) varie peu avec 1'angle
\?2 (fig. 4.5) ce qui correspond & une texture de fibre avec une grande
proportion de cristallites dont la direction [b001] est proche de la direc-
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NS

120°

Fig. 4.4. : Fonction de texture pour 1l'échantillon Ca Prato
a) f(g) ; niveaux : -0.3,-0.1(grisé) ,0.6,0.9,1.3,1.8,2.4,3.1,3.9,4.8

b) %(g) ; niveaux : -1.0, -0.6, -0.3, -0.1 (grisé), 0.6, 0.9, 1.3.
c) £(g) ; niveaux : 0.6,0.9,1.3,1.8,2.4,3.1,3.9,4.8,5.8,6.9.
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. . risé), 0.9,1.5, 2.2, 3.0, 3.9, 4.9, 6.0, 7.2, 8.4.
; ni : .0, -0.4, -0.1(grisé), 0.4, 0.9, 1.5.
; ni : O. . . . .0,3.9,4.9,6.0,7.2,8.4,9.7.
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onction de texture pour 1l'échantillon Ca 477
f(g) ; niveaux : -0.4,-0.1(grissé),0.5,0.7,1.0,1.4,1.9,2.5,3.2,4.0,4.9.
f(g) ; niveaux : -1.0, -0.5,-0.1(grisé), 0.5,0.7,1.0.




tion ZB du repére macroscop1que (6=0 ou ¢= 180°). On retrouve une texture
approximativement de méme type pour 1'échantillon non déformé expérimenta-
lement Ca Prato ; dans ce cas toutefois les variations de f(a) avec fz
sont plus notables (fig 4.4) et une description par une fibre n'est plus
tout & fait justifiée.

Pour les &chantillons déformés expérimentalement, Ca 459 et Ca 477,
les tex tures sont notahlement différentes, Dans les deux cas on peut les dé-
crire schématiquement par deux maxima avec une trés forte dispersion autour
de chacun d'eux (fig. 4.6 et 4.7). La"translation" de W = 90° entre les deux
textures est due au fait que les directions de traction sont 90° 1'une
de 1'autre et que lerepére d'échantillon a &té choisi dans chaque cas de
telle sorte que 1'axe ZA coincide avec cette direction de traction (cf. ta-
bleau 4.1).

Ces résultats permettent de tirer quelques enseignements en ce qui con-
cerne les contributions réspectives des parties pairés et impaires, f(g) et
?(g), i la fonction de texture totale f(g) :

- les zones négatives qui existent dans ¥(g) et %(g) et qui ne sont nullement
dues a des erreurs de troncature disparaissent 1orsqué leur somme f(g) est
calculée ce qui est satisfaisant compte tenu de la définition de Ta fonction
de texture.

- pour ?(g) les valeurs négatives et positives sont du méme ordre de grandeur
ce qui est normal compte tenu de la relation que doit vérifier cette fonction
a savoir : . -
f(g) dg =0 (4.14)

- les fortes va1eurs positives de %(g) correspondent, dans les quatre cas
traités, a des zones de forte intensité de f(g) si bien que 1a contribution
ére sensible dans f{g) les pics

*

de f(g) a pour effet de renforcer de mani
déja présents dans f(g).

- la contribution de %(g) a également pour effet de faire disparaitre cer-
tains pics secondaires positifs existant dans f(g) (ceci est particuliére-
ment net pour 1'échantillon Ca 459) ; ?(g) fait donc disparaitre ces pics
parfois dénommés fantdmes / §,22 /.

- pour f(g) les zones négatives sont d'autant p1us importantes que 1a texture
est plus marquée (comparer par exemple les f1gures 4.4a), 4.53) et 4v6a) et
4.7a) ).
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Le tableau 4.1I qui rassemble les valeurs maximales et minimales pour
%(g) }(g) et f(q) dans les quatre cas fournit une indication plus quanti-
tative quant & la contribution de la partie impaire & la fonction de texture
totale. En termes de valeurs maximales la contribution de f(q) rapportée a
celle de f(g) varie donc de 16% & 36% la valeur la plus forte concernant
1'échantillon Ca 459 qui a la texture la plus marquée.

Ces_résultats montrent @ notre sens que la contribution de la partie
impaire f(g) ne peut étre négligée dés lors qu 'i1 s'agit d'effectuer une
analyse quantitative de texture et qu'il convient donc de développer toutes
les techniques qui permettent d'évaluer cette contribution.

Le développement par Matthies d'une nouvelle méthode dénommée WIMV /21/,
qui permet sous ceitaines hypoth&ses de déterminer une fonction de texture
comportant une partie impaire, s'inscrit tout & fait dans cette perspective.




- 151 -

Echantillon ¥*a)  [|F9) Fa)  [Fro) f(g)  |f(a)

ma X min max min max min
Ca Prato 5.55 -0.46 1.51 -1.0n9 7.06 0.00 0.27
Ca 172 0,26 -0.54 1.50 -1.18 10.23 N.00 0.16
Ca 459 9.76 -1.73 3.53 -2.56 13.29 0.00 0.36
Ca 477 5.23 -0.50 1.09 -1.15 6.30 0.00 0.21

N
Tableau 4.1I : Valeurs extrémales pour les fonctions ?(g), ¥(a) et f(0)
calculées pour les 4 échantillons de calcite.
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5) Figures de pdles inverses

La partie paire %(g) d'une fonction de texture permet de calculer toute
fiqure de pdles directe Phi(y) ou figure de p6les inverse ﬁy(h) désirée.

La notation ~utilisée ci-dessus indique que ces figures de pdles (directes
ou inverses) sont celles qui pourraient étre mesurées expérimentalement et
qui donnent la fraction volumique de cristallites dont une direction micros-
copique h coTncide avec une direction d'échantillon y, h ou y &tant fixées
suivant le type de figure de pdles.

La connaissance de 1a fonction de texture totale, f(g), permet, elle,
d'accéder a des figures de pdles "théoriques" ou totales (non mesurables en
diffraction normale) Ph1(y) ou R (h) qui décrivent cette fois la fraction
volumique de cristallites pour 1esquels un vecteur microscopique R coincide
avec un vecteur d'échantillon y.

Comme les problémes de déformation et de symétrie de déformation dans
la calcite ont souvent été discutés a partir de figures de pdles inverses
nous nous proposons de déterminer les figures de p6les inverses correspondant
aux fonctions de texture totales précédemment calculées afin d'examiner les
informations qu'elles sont suscéptibles de livrer.

5.1 Relations générales

Une telle fonction R (h) peut se développer sur la base des fonctions
harmoniques simples symetr1sees, k”(h)
T=Imax  p= M(1) :
R (h) = % T H# (y) k# (h) (4.15)
M 1=0(1)  p=1
Les coefficients Hﬁ(y) de ce développement se déduisent des coefficients
Cﬁn de Ta fonction de texture totale f(g) par la relation :
n=1
Hy (y) = 4 )
2141 n

Gt () (4.16)

-1
ol k? (y) sont les fonctions harmoniques simples non symétrisées.

De maniére analoque a ce qui a été fait pour la fonction de texture
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totale f(g) on peut ega1ement decomposer la fonction densité de péles inver-
se totale, R (h), en une part1e R (h) qu1 ne contient que des termes d'indi-
ces 1 pairs et une part1e R (h) qu1 ne contient que ceux d'indices 1
impairs soit :

Ry(h) = ﬁy(h) + ﬁy(h) (4.17)

Les propriétés des fonctions harmoniques simples pérmettent aisément
de démontrer que :

" 1 1
R (h) = ) (Ry(h) + Ry (-h) ) =3 ( Ry(h) + R_y(h) ) =

Ry(-h) (4.18)

La fonction densité de p61es inverse accessible a la mesure~Ry(h) est
donc bien 1a superposition de deux fonctions "théoriques" qui décrivent les
coincidences des vecteurs y'ét -f'avéc un vecteur h.

De mani&re analogue, on péut déduire pour ﬁy(h) 1'expression :

1 1 =z
y () =~ CRy() = Ry(h) ) = = (Ry(h) = Ry(h) ) = = Ry(-h)

(4.19)

La figure 4.8 montre un exémple de telles fonctions. Nous avons supposé
ici qu'une fonction de texture totale f(g) était constituée d'une seule
gaussienne de paramétre ¢0 10° centrée au point {* = 10°, ¢ = 20°, ? =40°}
La formule (4.16) permét de calculer, 3 partir des coeff1c1ents C?n
correspondant & cette fonction de texture totale, les coefficients des déve-
loppements de R (h) (h) et Ry(h) Les résultats présentés & la figure
4.8 ont été calcu]és pour y "B=71°,¢ = 50° } (g et ¢ sont les coordonnées
polaires définissant y dans le repére d' échant111om

Pour 1a gaussienne cho1s1e et le vecteur y fixé, la fonction Ry(h) doit
présenter un maximum pour h { B= 15.6°, ¢ = 67.8° } ce qui est bien le cas.
On peut remarquer d'autre part que les fonctions Ry(h) et R (h) sont res-
pectivement symétrique et anti- symétr1que lorsqu'on ut111se le triangle
standard complet qui est un secteur de cercle de 120°.
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{100

[izio]  [ooo], [i2i0]

)
(010

ﬁmj h*ﬂ
a) b)

)

Fig. 4.8. :Figure de pdles inverse pour une fonction de texture comportant
une orientation avec dispersion .
a) l}y(h) ; niveaux : 1.0,2.0,3.2,4.6,6.2,8.0
b) Ry(h) i niveaux : -8.0,-6.2,-4.6,-3.2,-2.0(grisé),2.0,3.2,4.6,
6.2,8.0
c) Ry(h) i niveaux : 1.0,2.0,3.2,4.6,6.2,8.0,10.0,12.2,14.6,17.2

En effet ce triangle standard, délimité & partir des seules symétries
rotationnelles existant dans un cristal rhomboédrique (donc celles qui
interviennentpour f(g)) est constitué de deux secteurs de 60° contiqgus
qui se déduisent 1'un de 1'autre par le centre d'inversion du cristal
(R* = {B+-§—, ¢test-équivalent & -h avec R =(3 ,4 } ). Les figures

4.8a) et 4.8b) présentent donc bien les symétries indiquées par les relations
(4.18) et (4.19).

5.2 Résultats

En utilisant les relations du paragraphe précédent les fonctions R (h),
R (h) et R (h) ont été calculées pour les quatre échantillons de ca1c1te
et pour y = = {g= 0,9 = 0} c'est-d-dire 1a normale d& 1'échantillon.

La fjgure 4.9 montre les résultats obtenus dans le cas de 1'&chantillon
Ca 459 et la figure 4.10 présente les figures de pdles inverses totales
RZA(h)’ toujours pour la direction norma]e?A du repére d'échantillon,

cﬁrrespondant aux trois autres échantiilons étudiés. Le tableau 4.III

rassemble les valeurs extrémales obtenues pour ces fonctions dans les quatre
cas étudiés. '
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o] oo

[izi0]  [ov0t]g (f2a)

[!:ﬁl)] c)

> >
Fig. 4.9 : Figgre de pdles inverse pour l'échantillon Ca 459 (y=ZAf{O,O}
a) R_ (h) ; niveaux : o0.1,0.5,1.0,1.6,2.3,3.1,3.9

Z
~ A
b) ﬁz (h) ; niveaux : -0.1, -0.05(grisé), 0.05,0.1
A
c) RZ (h) mémes niveaux que a)
A

[T100) [f00)

[100] N\

[0001)¢ [izid] ool . fizio)

[lmll]c/ [i2io] |

‘ [10i0) frofo]

Fig. 4.10 : Figures de pSles inverses totales Rz (h) pour 1l'échantillon :

A
a)Cal72 ; niveaux : 0.2,0.8,1.4,2.0,2.6,3.2,3.8,4.4,5.0,5.6,6.2.

b) Ca Prato ; niveaux : 0.5,0.8,1.1, 1.4,1.7,2.0.
c) Ca 477 ; niveaux : 0.05,0.2,0.5,0.9,1.4,2.0,2.7.




: ; ; ; Rza(h)
ECHANTILLON |} Rza(Mmax Rza(™min | RzaMpax | Rzamin RzaMpax | RzalMpin | ZA™ max
ZA(h)max
Ca Prato 2.08 0.46 0.07 - 0.07 2.13 0.44 0.034
Ca 172 6.48 0.17 0.29 - 0.29 6.51 0.14 0.045
]
Ca 459 4.00 0.00 0.13 - 0.13 4.00 0.00 0.033 o
1
Ca 477 2.86 0.04 0.07 - 0.07 2.86 0.04 0.024
Tableau 4.III : Valeurs extrzmales de RZA(h), RZA(h) et RZA(h) pour les 4 échantillons de calcite.
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_L'élément le plus marquant est le fait que, bien que les parties impai-

res f(g) des quatre fonctions de texture soient importantes ,1a contribution

ZA(h) est dans tous ces cas pratiquement négligeable (de 2,4% a 4,5% en
termes de valeurs maximales pour les ranports RZA(h) max / RZA (h) max )

ce qui parait a_priori contradictoire. Une telle situation, valeurs de f(g)
importantes et Ry( ) = 0, n'est en fait possible que pour certains y parti-
culiers pour lesquels on a la méme distribution de vecteurs h et - h coinci-
dant avec V. Nous avons en effet vérifié que, pour ces mémes textures,
les rapports R (h) max / Ry(h) max devenaient significatifs pour des y dif-
férents de 7
. Ainsi, dans le cas de 1'échantillon Ca 459, on obtient par exemple
ﬁy(h) max / Ry(h) max = 52 % pour y={8 = 30°,6 = 40°} (figure 4.11).

Ces résultats offrent un intérét de deux points de vue.
Du point de vue théorique, tout d'abord, ils représentent un exemple de
symétrie grise partielle. Bunge, Esling et Muller ont envisagé dans leur
description de la symétrie d' échantillon par des groupes colorés un cas de
symétrie dite grise o0 pour toute direction d'échantillon y on obtient une
fonction centro symétrique, c'est-a-dire autant de B et de Zh ce qui conduit
3 une fonction de texture dont la partie impaire est jdentiquement nulle /23,
24,25 /. Dans nos exemples ceci est approx1mat1vement réalisé mais seule-
ment pour certains y particuliers (pour y = ZA dans les figures presentees
jusqu'ici) ce qui explique les faibles valeurs de la partie impaire PZA(h)
et justifie 1'appellation de symétrie grise partielle précédemment utilisée.

D'un point de vue plus pratique, ces figures de pdles inverses mettent
en évidence certaines symétries de la distribution des orientations.
Pour les échantillons Ca Prato et Ca 172 on a sens1b1ement la méme distri-
bution de vecteurs[@OOﬂ et [bOI autour de 1a normale ZA On constate
donc qu'au cours de 1a formation de ces couches rocheuses les normaies ‘60011
tendent a s'orienter perpend1cu1a1rement au plan de foliation de maniére
symétrique par rapport @ ce plan. Ceci 1mp11que qu'il existe au moins un
axe binaire macroscopique orthogonal & ZA

Pour 1'échantillon Cad59 la f1gure 4.9 a montré que la partie impaire
de la figure de po]es 1nverse pour y = ZA est approximativement nulle. I1 en
est de méme pour y = XA et y = YA Ceci implique, pour la symétrie d'é&chan-
tillon, 1'existence d'axes binaires orthogonaux & ces trois directions qui
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[0001)

[o001] [12id]

10~

14—

Fig. 4.11 : Figure de pdles inverse pour l'échantillon Ca 459 et pour :
y = {30°, 40°} a) R (h) b) R (h) <) R (h)
Y Y Y

Fig. 4.12 : Position des deux orientations principales (Xé, Yé ’ Zé) et
2 2 2 . ' < .
(XB, YB ’ ZB ) par rapport au repére d'échantillon (XA' YA' ZA)

pour l'échantillon Ca 459.
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forment le repére d'échantillon. La figure 4.12 montre, pour les deux
orientations principales qui constituent la texture de cet échantillon
Ca 459, 1'orientation du repére crista]]in (Y; . Y; R ?E ) par rapport
au repére d'échantilion Y . 7A . Zp ).

On voit immédiatement que la normale du repére d'échantillon 7 est un
axe binaire. Si on se souvient que la direction V est un axe b1na1re du
repére cristallin on montre aisément que les deux or1entat1ons peuvent
également se déduire 1'une de 1'autre par rotation de 180° autour de ;A'

Ceci est donc bien conforme aux conclusions tirées de 1'absence de par-
tie impaire significative dans 1es‘figures de pdles inverses mentionnées.

Le cas de 1'échantillon Ca 477, lui aussi déformé en extension, est tout 3
fait analogue. ,

Ces symétries d'échantillon assez particuliéres pour les échantillons
déformés Ca 459 et Ca 477 sont dues & Ta superposition des axes de symétrie
de la déformation appliquée avec les axes de symétrie macroscopique de la
texture des échantillons avant déformation.

Alors que pour une déformation infinie la texture initiale n'a plus d'influ-
ence et qu'une extension conduit a une texture de fibre, la déformation en ex-
tension finie, considérée ici, ne conduit pas a une texture de fibre & cause
de Ta symétrie de la texture initiale.

Nous verrons en outre au chapitre suivant que certains mécanismes
particuliers peuvent avoir lieu au cours de telles déformations uniaxiales.

Bien entendu toute 1'information sur les symétries est présente dans
la fonction de texture totale et donc dans Tes représentations sous forme
de sections des figures 4.4 a 4.7. Le recours aux figures de pdles directes
ou inverses a simplement pour but de faciliter la reconnaissance de ces
symétries qui est souvent difficile dans 1'espace d'Euler.
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6) Conclusion

Les textures présentées dans ce chapitre furent les premiéres textures,
correspondant & des échantillons réels, pour lesquelles la partie paire et
la partie impaire ont été déterminées. I1 apparait clairement que la contri-
bution de 1a partie impaire est quantitativement significative. En particu-
Tier les pics principaux de f(g) sont renforcés si 1'on additionne 1a partie
impaire f(g) d'autant plus nettement que la texture est plus marquée.

Ces constations sont confirmées par celles fa1tes par d'autres auteurs.

Les calculs de f(g) et f(g) effectues pour une fonction théorique / 1 /

pour des échantillons de cuivre et de fer laminés /9,10 / (méthode du do-
maine zéro), pour des laitons / 7,11 / (fonction modélisée par des gaussiennes
ou utilisation d' or1entat1ons1nd1v1due11es)montrent tous ce renforcement des
pics principaux dans la fonction de texture totale ainsi qu' en général la
disparition de pics secondaires présents dans f(g). Au vu de Tla seule par-
tie paire ?(g), cette tendance générale pérmét donc d'avoir une idée de la
fonction de texture totale f(g) sans toutefois pouvoir la déduire quantitati-
vement de maniére exacte compte tenu de la complexité de la structure des
relations liant ces fonctions / 21,26/. Ces résultats indiquent &galement
que les études de texture antérieures, effectuées & partir de mesures de
figures de pdles, et qui n'aboutissaient donc qu'a Ta détermination de %(g),
ont conduit & "sous-évaluer" 1'intensité des pics et 1a simplicité de la
distribution des orientations dans 1'espace d'Euler.

I1 faut en particulier considérer avec beaucoup de réserve les tentati-
ves d'interprétation physique faites a partir de pics secondaires de
f(g) qui, bien souvent, ne sont que des artefacts.

Lorsque la texture ne présente ni domaine zéro éténdu, ni quelques
composantes bien marquées, la seule voie possible pour une détermination
quantitative de f(g) consiste donc a mesurer les orientations individuel-
lement. Cette fagon d'étudier les textures devrait & notre avis se dévelop-
per dans 1'avenir. Toutefois pour qu'elle supplante les traditionnelles mesu-
res de figures de pdles i1 reste encore & découvrir les techniques permettant
d'automatiser la mesure individuelle d'orientation et, si possible, la
mesure correspondante du volume de chaque grain.
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1. - TEXTURE ET GEOLOGIE.

La détermination de la texture, nous 1'avons déja souligné a plusieurs
reprises, n'est pas un but en soi mais 1'un des moyens nécessaires a la
compréhension du comportement des matériaux polycristallins. C'est sans doute
dans le domaine de la déformation plastique des matériaux, et tout spéciale-
ment des métaux de réseau cubique, /1,2 /, que la texture a &té utilisée le
plus fréquemment et le plus intensivement, ce qui est bien normal compte tenu
des applications indystrielles évidentes.

Mais 1'étude de la déformation plastique n'est pas 1'apanage du seul métallur-
giste soucieux d'utiliser au mieux le métal disponible. Elle intéresse &gale-
ment le géologue cherchant & reconstituer 1'histoire de notre globe pour mieux
1'exploiter. Parmi les grandeurs physiques ou chimiques qu'il peut déterminer
pour 1a roche "actuelle", 1a texture est sans conteste un paramétre important
qui traduit au moins partiellement son histoire (1a symétrie de la déformation,
principalement dans sa phase finale, peut par exemple se manifester dans la
texture). I1 n'est donc pas surprenant que les géologues aient &té parmi les
premiers & mesurer des figures de péles (ou "fabriques"). Plus récemment cer-
tains d'entre eux ont reconnu 1'intérét de caractériser la texture par une
fonction tridimensionnelle, plutdt que par une ou deux figures de pdles. C'est
ainsi que Baker /3 /, Baker et Wenk / 4,5/, Bunge et Wenk / 6 / ont été
parmi les premiers & présenter des fonctions de texture pour des quartzites

ou des carbonates. Si 1'utilisation de la fonction de texture n'a pas suscité
en géologie un intérét comparable & celui rencontré en métallurgie c'est que
la 1iaison recherchée entre 1'observation actuelle et 1'histoire de la roche
reste particuliérement difficile & établir.

L'une des idées de la géologie structurale est de tenter de recréer, au labo-
ratoire, les mécanismes naturels. En effet 1a compréhension des mécanismes

mis en jeu au cours de la déformation ou de la recristallisation d'une roche,
dans des conditions bien définies, doit permettre de se rapprocher sensible-
ment de 1'objectif fixé, la reconstitution de 1'histoire géologique de notre
globe. I1 s'agit donc en tout premier lTieu d'établir des mod&les susceptibles
de décrire les phénoménes observés.'Bien que se proposant de voyager dans

le temps en sens opposés, le géologue et le métallurgiste sont donc confrontés
a des problémes identiques.
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2. - BUT DE L'ETUDE.

La seule connaissance de la texture ne suffit évidemment nas d comprendre
la déformation plastique d'une roche ou d'un métal. Un modéle de déformation
adapté au polycristal est nécessaire. Le modéle proposé par Taylor / 7 /,
et appliqué pour la premiére fois & la prévision de textures quantitatives
par Bunge /8/, est 1'une des réponses & cette nécessita.

Bien que ses limitations soient reconnues par ses utilisateurs eux-mémes ,

ce modéle a permis le calcul de nombreuses textures dont 13 comparaison avec
celles réellement observées s'est avérée trés souvent concluante, notamment
pour les métaux déformés a froid / 2 /.

G.Lister dans 1'&tude du quartz /9,10/ puis de l1a calcite / 11 /, H.Siemes
dans 1'étude de minéraux de structure cubique / 12 / ont 3 leur tour fait
appel avec quelque succés au modéle de Taylor pour expliquer la -éformation
des roches. Ces travaux remarquables comportent toutefois quelques ombres :

i) contrairement aux métaux de réseau cubique, les matériaux de basse symétrie
(métaux hexagonaux, roches rhomboédriques par exemple) ne se déforment pas
seulement par glissement de dislocations.Le maclage mécanique est aussi un
mode de déformation important. Or les calculs effectués ne prennent pas en
compte de maniére satisfaisante ce mode de déformation comme !'indique Lister
Tui-méme / 11 /.

i1) dans ces études beaucoup de textures ont été calculées pour des déforma-
tions uniaxiales. Dans Te cas de la calcite notamment elles ne permettent pas
d'expliquer certaines textures réellement"observées" / 11 /.

iii) les simulations @ 1'aide du modéle de Taylor ont généralement été
effectuées indépendamment des expériences de déformation réalisées en labora-
toire. Dans 1'espoir de retrouver certaines des textures "observées" les para-
métres du modéle de Taylor (telles les contraintes critiques de cisaillement)
parcourent un champ de valeurs considérable . Ceci représente des temps de
calcul ordinateur trés importants. Pour la simulation de textures de déforma-
tion de la calcite en mode uniaxial par exemple, Listerindique que le programme
utilise prés de trois heures de calcul sur un ordinateur CDC 6600 / 11 /.
Notre étude sur la simulation des textures de déformation de la calcite a
1'aide du modéle de Taylor a pour but de mieux définir les possibilités et
limites de ce modéle pour décrire la déformation des roches, en tentant de
remédier aux inconvénients mentionnés précédemment.
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Tout d'abord ces calculs ont &té menés en paralléle avec des expériences
de déformation effectuées a 1'institut de Minéralogie et Pétrographie de
1'Université de Kiel (R.F.A.) par les professeurs Kern et Wenk. On retrouve
donc ici le schéma logique d&ja utilisé au chapitre 3 : détermination de la
texture initiale, modélisation de la "transformation" (ici la déformation)
et confrontation des textures réelle et calculée. En second lieu, les premié-
res comparaisons ont été effectuées pour des déformations planes ce qui rend
extrémement faible la probabilité d'avoir une prédiction satisfaisante sans
que les paramétres utilisés dans le modéle soient corrects. Enfin, nous y
reviendrons au paragraphe suivant, nous avons utilisé le modéle de Taylor
dans une version susceptible de prendre en compte le maclage.

Quant au choix du minéral étudié, la calcite, i1 a &té guidé par deux consi-
dérations : 1'intérét géologique de ce minéral qui constitue une bonne partie
de 1'écorce terrestre et la relativement bonne connaissance des mécanismes

de déformation pour le monocristal, le second point étant bien entendu une
conséquence du premier.

3. - LE MODELE DE TAYLOR

3.1- Déformation par glissement.

Sous le nom de modéle de Taylor nous entendons ce qui a parfois été
dénommé modéle de Taylor-Bishop-Hi11 compte tenu de 1'équivalence établie
N3,14 entre les conclusions auxquelles aboutissent Taylor / 7 / et Bishop
et Hi1l A5,1¢/ & partir d'approches différentes mais en fait duales 1'une
de 1'autre. Nous ne présenterons ici que quelques é1éments essentiels de cette
théorie qui, rappelons-le, ne s'applique qu'a la déformation plastique réali-
sée par glissements de dislocations a 1'intérieur des grains et exclut donc
de son champ d'application des déformations accomplies par d'autres mécanis-
mes (glissements aux joints par exemple). Nous reviendrons ultérieurement sur
la prise en compte du maclage.

Pour décrire la déformation considérons dans un matériau donné deux vecteurs
V et V' avant et aprés une déformation infinitésimale.
Ils sont reliés par la relation :

Vo= (I+E)V (5.1)
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ot I est le tenseur identité et E=(de;;)

déplacement. Pour la déformation plastique qui conserve le volume on a :
i=3
r dejy =20 (5.2)
i=1

La décomposition du tenseur E en une partie symétrique ES et une partie anti-

. est appelé tenseur gradient de

symétrique E? s'écrit :

E =g+ (2 (5.3)
avec E°= % (E + Et) (5.4)
et E%- 1(E- 20 (5.5)

ol Et désigne le transpos@ de E.

ES et E2 sont respectivement appelés tenseur de déformation et tenseur de
rotation.

Une déformation finie sera en fait considérée comme une succession de déforma-
tions infinitésimales soit, du point de vue pratique (pour la programmation
notamment), comme une succession de X petites déformations.

Connaissant la déformation globale de 1'échantillon, i1 s'agit de savoir quelle
est la déformation de chaque grain du polycristal et comment sont distribuées
les contraintes & 1'intérieur de ce polycristal. La premiére hypothése de
Taylor consiste & considérer que chaque grain subit la méme déformation que
1'échantillon global. L'avantage de cette hypothése, par rapport a celle de
Sachs /17 / par exemple qui suppose que chaque grain est soumis & la contrain-
te appliquée, est que les déformations des grains sont compatibles (pas de
"trous" dans le polycristal).

Comme le tenseur de dé&formation comporte cing inconnues un grain ne pourra
accomplir une déformation fixée que s'il posséde au moins cing systémes de
glissement indépendants. Ces systémes de glissement seront considérés comme
activés si la contrainte de cisaillement dans le plan de glissement et sui-
vant la direction de glissement est &gale & une valeur limite appelée
contrainte critique de cisaillement.

Considérons un grain pour lequel le tenseur gradient de déplacement E est

imposé. Dans le repére du cristal on peut écrire :
9=k
E=0 +3 E (5.6)
g=1 9

Eg est le tenseur gradient de déplacement correspondant au géme systéme

de glissement (on suppose ici qu'il existe k systémes de glissement) et @
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est un tenseur de rotation additionnel nécessaire pour rendre compte du
changement d'orientation du grain. Un &lément du tenseur Eg’ SUpposé asso-
cié 3 une déformation infinitésimale, s'écrit:

d eg = dj ng d 9 (5.7)

ou dg et ng sont respectivement des cosinus directeurs de la direction de
q11ssement et de 1a normale au plan de glissement et dyg est Ta quantité de
glissement sur le systéme numéro g. En considérant 1a seule partie symétrique
des tenseurs de 1'équation (5.6) on obtient :

g=k

BS= % E (5.8)

g=1 9
(o, tenseur antisymétrique, n'intervient donc pas ici).
soit en notant deij un élément de E :

1 (dej; +dej;) =1 3 (n9 d9 + n9 dJ) & (5.9)
Z 7 g=1

L'équation (5.6) limitée aux parties antisymétriques des tenseurs s'écrit :

g=k
=g+ 3 Eg (5.10)

g=1

soit en notant dpij les éléments de @ :

=k
% (dej; - degs) = dugy + %‘221 (nf dg - ng df) o ® (5.11)
Dans 1'équation (5.9) i1 y a k inconnues qui sont les quantités de glissement
dyg pour les k systdmes de glissement considérés. Or on ne peut écrire que
cing équations du type (5.9) ce qui conduit & un systéme surdéterminé pour
k>5. La seconde hypothése de Taylor permet justement de surmonter cette
difficulté ; parmi les combinaisons possibles de cing dv9d satisfaisant aux
équations (5.9) sera sélectionnée celle qui correspond au travail interne
dissipé minimal soit :
g=k
M= oz |0 dyd | = Min | (5.12)

g=1
ol cg désigne la contrainte critique de cisaillement sur le systeme de
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glissement g. Lorsque les inconnues dyg ont été déterminées 3 partir du
systéme (5.9) et de cette hypothése supplémentaire on peut les reporter dans
Te systéme (5.11). Les trois inconnues«j peuvent alors étre calculées et
1a nouvelle orientation du grain aprés une déformation infinitésimale est
ainsi déterminée.

3.2 Prise en compte du maclage.

La figure 5.1a) schématise un grain dont une partie est maclée. La partie
maclée a subi un cisaillement s tg¢’et on appelle plan de maclage le plan
de cisaillement et direction de maclage 1a direction du cisaillement telle
quey soit positif. I1 faut noter ici que ce cisaillement Yo n‘est pas infi-
nitésimal et prend une valeur fixée finie. On observe parfois que la partie

cristel /

initial

&

~ oy -

(p cristal

macle

cristal plan de maclage

b)
a)

Figure 5.1 : Déformation par maclage. a) une seule zone maclée
b) déformation par micro-macles
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maclée dans un grain est en fait constituée d'un ensemble de micro-macles.
La figure 5.1b) illustre une telle situation ; le cisaillement dym est
fonction de la fraction volumique df" de 1a partie maclée

" =y, df" (5.13)
avec, bien entendu, 0 < df" <1.

Chin, Hosford et Mendorf ont proposé de traiter le maclage comme un pseudo
n1issement / 18 /. On corstate en effet que dans le cas des micro-macles
{flustré a la figure 5.1b) le cisaillement est approximativement homogéne
a 1'échelle du grain. La quantité dym, définie en (5.13), pourra, au méme
titre que les dyg pour les systémes de g1issement, étre considérée comme
une inconnue du probléme (la formule(5.13) montre qubkn fait c'est df" qui
est 1'inconnue, le cisaillement Yo étant une constante définie par la cris-
tallographie du maclage).
La relation (5.6) du paragraphe précédent devient donc :

g=k m=p

E=o+  E, + £ L (5.14)

g =1 9 m=l M
o0 1'on suppose 1'existence de p systémes de maclage, E représentant le
tenseur gradient de déplacement associé au meme d' entre eux.
Par analoaieavec le glissement on considérera que le maclage intervient
seulement si une contrainte critique de cisailiement Te est atteinte.
La décomposition de la relation (5.14) en parties symétriques et antisymétri-
ques, de maniére analogue & ce qui a &té fait au paragraphe précédent,

conduit a:
g=k m=p
.. LYy =1{"¢2 94.9 9 4.9 9 X R UPSLE LS L
% (de1J + deJ1 ) %'_g=1 (n; dJ +ny d;%) dy”¥ + i (n1 dJ Ny d;7) dy}
(5.15)
et
1 (d d =k g e 9,9, .9

! m m m m
5y (0" 4" -0 g &™) (5.16)
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~

Le systéme d'équations (5.15) comporte & présent n=k+p inconnues (les dyg et
dym) avec une spécificité pour les quantités dym qui sont obligatoirement
positives.

Comme précédemment 1a solution sera obtenue par 1'utilisation du critére

de travail interne minimal.

Cette possibilité théorique pour prendre en compte le maclage se heurte
toutefois a une difficulté pratique. La simulation est en effet effectuée par
une succession de petites déformations appliquées & un nombre N de cristal-
1ites supposés représentatifs du polycristal et de sa texture initiale. Si

un grain se déforme par maclage il convient en principe, pour la suite du
calcul, de prendre en considération ses deux fractions : la partie maclée et
la partie non maclée avec leurs orientations et volumes respectifs.

Ceci améne, aprés seulement quelques pas de déformation, & traiter un nombre
N' de cristallites extrémement grand et conduit trés rapidement & "saturer"
un ordinateur méme puissant. Pour résoudre cette difficulté pratique

P. Van Houtte a proposé une technique de choix aléatoire / 19 /. Chaque fois
que se présente une situation ol un grain se macle on choisit de maniére
aléatoire de conserver, pour 1a suite du calcul, ou 1'orientation de la partie
maclée, ou celle de 1a partie non maclée. La probabilité accordée & chacune
des deux possibilités est proportionnelle & la fraction volumique correspon-
dante. L'avantage évident est que le calcul porte constamment sur un nombre

N de cristallites fixé au départ. Le résultat par contre ne peut avoir de
valeur que d'un point de vue statistique c'est & dire lTorsque ce nombre N est
suffisamment grand.

L'assimilation du maclage & un pseudo-glissement et 1'utilisation de cette
technique numérique permettent donc en définitive d'inclure ce mode de défor-
mation dans le modéle de Taylor.
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4. - PRNOGRAMMES DE CALCUL ET DONMEES UTILISEES.

Le programme utilisé, basé sur une technique de programmation linéaire,
nous a été fourni par P. Van Houtte qui 1'a progressivement &tendu pour pou-
voir traiter, outre le cas des matériaux de réseau cubique, celui des métaux
a réseau hexagonal en incluant également la possibilité de déformation par
maclage /20,19. I1 nous a suffit de modifier les éléments relatifs a la symé-
trie cristalline puisque la calcite a un réseau rhomboédrique. Pour les simu-
lations que nous avons effectuées les données suivantes ont été utilisées.

4.1.- Orientations initiales

La texture initiale utilisée dans nos simulations est la texture isotrope,
les expériences de déformation réalisées & Kiel pour comparaison portant sur
des calcites sans orientations préférentielles au départ. Un ensemble de N
orientations réquliérement disposées dans 1'espace d'Euler doit donc étre
défini. Pour cela i1 est suffisant de se 1limiter au domaine fondamental qui
est représenté, en termes de figure de pdles inverse /21 /, par les secteurs
I et II de 1a figure 5.2a). En effet ce domaine fondamental peut étre défini
(cf chapitre II, 3 3.1) par :

Og'fz <2n/4 (en raison de 1'axe ternaire)
0< ¢ <n/ 2 (en raison de 1'axe binaire)
Cf‘fl <an

La symétrie éventuelle du tenseur gradient de déplacement imposé induit une
symétrie d'échantillon pour la texture générée aprés déformation et permet
donc de restreindre encore le domaine fondamental / 21 /.

Ainsi, pour un tenseur correspondant 3 une déformation plane, le domaine fon-
damental se réduit au secteur I de la figure 5.2a) avec 0 g‘fl < T (symétrie
d'échantillon orthorhombique). Dans le cas d'une déformation uniaxiale suivant
la direction ZB du repére d'échantillon le domaine fondamental se réduit au
secteur I, 1'angle ?1 ayant une valeur unique arbitraire (la symdtrie d'échan-
tillon est une symétrie de fibre) /21 /.

Pour obtenir 1'ensemble des N orientations initiales correspondant & la tex-
ture isotrope nous avons divisé le secteur I en Nc = 60 cases d'aires égales
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[1210]

a) b)

Figure 5.2 : Répartition des orientations initiales. a) domaine fondamental.
b) découpage du secteur I en cases d'aires égales.

(figure 5.2b)). Les N triplets {?1,¢1,?;} définissant ces N orientations sont
constitués a partir des couples ( 1,?;) centrés sur ces cases et de valeurs

de‘P réguliérement espacées deA?
A1ns1, pour 1a déformation plane, avec N =60 et AYl 7.5°, ce sont N = 60x24

=1440 orientations qui sont utilisées a chaque étape de 1@ simulation.

Pour la déformation uniaxiale les 60 orientations {?1=O,¢1,Y;} sont répétées
six fois de sorte que le nombre d'orientations N=360 soit suffisant pour la
prise en compte "statistique" du maclage (cf paragraphe 3.2).



Pour une texture isotrove ces N orientations sont bien sir affectées du
méme poids.

4.2. - Tenseur qradient de déplacement.

Une déformation macroscopique finie est réalisée au cours d'une simula-
tion en fixant corme données, d'une part un tenseur gradient de déplacement
netit, £® (dans le renére de 1'échantillon), et d'autre part Te nombre p de
nas de calculs ol ce tenseur est "appliqué". Ainsi nous avons utilisé les
tenseurs E? et Eg pour, respectivement, la déformation plane et la comnres-
sion uniaxiale.

0.05 0 O 0.025 0 0
] =0 0 0 B, =|0 0.025 0
0 0 -0.05 0 0 -0.05
Ly 0 0
Sito |, 10 , et| 0 Jsont trois vecteurs 1iés au matériau initial, 1'utilisa-
0 0 ho

tion de ces tenseurs conduit aprés p = 10 nas a :

- en déformation plane = =1 - (1- 0.05)"" = 40%
by Po
L-1L
A 0 (1+0.05)0-1=63
) o
- en compression uniaxiale AS L1 - LO]_0 20
TErT— (1 + 0.025)°" - 1 = 64%
So 00
Ah h -~ '
e l— = 1-(1- 0.05)10 = 404
0 o

4.3. - Systémes de alissement et de maclage

Nous avons utilisé les principaux systémes de glissement et de maclage
mentionnés dans la littérature pour la calcite. Le tableau 5.1 donne la liste
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de ces systémes et les contraintes critiques de cisaillement corresoondantes
déterminées nour des monocristaux & 400°C et 600°C.

-t

Systéme de ‘Nombre de Symbole Contraintes cri- | Référence

nlissement systémes cris- tiques de cisail-
tallographique- ' Tement(MPa) pour
ment équivalents des monocristaux

3 400°C & 600°C
‘ T
! - - : |
{1014} <2021> 3 rt 0 20 Spiers et

- - } Wenk (1980}
' {1n14} <2021> 3 r 25 : 10 Heard et al.
Lo - . | (1965) / 24/
| (1012} <2201> 6 f 70 | 2 3piirilggo)
Lo - ‘ Wen
{1012} <0221 | 125/
{1012} <2201> 6 f 40 10 Heard et al.
{1012} <0221> (1965)
Maclage  _ +
11018} <4041> 3 e 10 10 Heard et al.
| (1965)

Tableau 5.1 : Contraintes critiques de cisaillement pour les différents
systémes de glissement et de maclage de la calcite.

Pour le maclage sur le systéme et 1a valeur du cisai]1ement-B est celle cal-
culée a partir de considérations cristallogranhiques soit-yo =0.694 /22 /).
C'est donc parmi ces 21 svstémes de glissement et de maclage que seront re-
cherchés, pour chaque orientation et chaque pas de déformation, les cinq sys-
témes correspondant au travail interne minimal. |

Avec le proaramme utilisé i1 est possible d'attribuer & des glissements de sens
opposés, sur un méme plan de glissement, des contraintes critiques de cisail-
lement différentes, cas qui se présente pour les données a 400°C pour les
systémes r et f.

I1 faut également remarauer que les valeurs des contraintes critiques de ci-
saillement sont généralement déterminées de maniére treés approximative , notam-
ment pour le maclage ol cette notion de contrainte critique de cisaillement
est quelque peu artificielle. Toutefois, lorsqu'il s'agit uniquement, & partir
de simulations, de déterminer les textures de déformation, seules les valeurs
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i + + + + R i .
relatives /TC ot 2Tcf /Tce , etc ) interviennent

(t
cr
En tout état de cause les valeurs reportées au tableau 5.1 sont & considérer
davantage comme des données initiales susceptibles d'étre quelque pneu modi-

fiées au cours des essais que comme des données intanaibles du probléme.

4.4. - Programmes d'"exploitation".

L'nn des résultats fourni par une simulation est la texture aprés défor-
mation qui est donc décrite par la donnée de N orientations avec leurs poids
respectifs. Pour obtenir les coefficients C?n du développement de la fonction
de texture, le traitement de ces données est celui déja décrit au paragraphe
3.1 du chapitre précédent, chaque orientation idéale étant "restituée" par
une qaussienne de paramétre $g Aprés chaque simulation nous avons donc cal-
culé les coefficients C?n correspondants en nous limitant ici aussi @ Imax=22
et en utilisant un paramétre % égal & 10°. On peut remarquer que la fonction
de texture ainsi déterminée est une fonction de texture totale. Si sa partie
paire f(g) est en bon accord avec celle obtenue pour un &chantillon réel
ayant subi une déformation correspondante, on peut raisonnablement supposer
que la partie impaire %(g) de 1a texture simulée correspond & 1a partie non
déterminable de Ta fonction de texture réelle.

Bien que ce ne soit pas leur objectif principal, les simulations peuvent
donc, dans certains cas, étre utilisées pour obtenir des informations sur la
partie non déterminable de 1a fonction de texture.

Dans ce travail nous avons essentiellement utilisé les coefficients Cﬁn,
obtenus pour la fonction de texture aprés simulation, pour calculer des fi-
gures de pdles directes ou inverses en utilisant les programmes déja présen-
tés au chapitre II. Ce sont ces figures de pdles qui seront comparées avec

celles des calcites déformées.

5. - SIMULATIONS EN DEFORMATION PLANE - RESULTATS ET DISCUSSION

Nous utiliserons ci-aprés, de maniére quelque peu arbitraire, les appela-
tions basse température, température intermédiaire et haute température pour
distinguer trois catégories d'expériences de déformation correspondant a des
conditions de température différentes.
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5.1. - Néformation & basse température.

Les figures 5.3 d) e) et f) présentent trois figures de pdles calculées
aprés simulation d'une déformation plane (de 1'ordre de 25%, soit 5 pas de
calcul) en utilisant les contraintes critiques de cisaillement indiquées au
tableau 5.1 pour 490°C. Les figures 5.3 a), b) et c) sont les fiaures de
n6les expérimeritales correspondant & un échantillon ayant subi une déforma-
tion nlane d'environ 25% & 200°C. (Nous donnerons ultérieurement la justifi-
cation de ces comparaisons pour des conditions de température différentes).
Le matériau utilisé est un calcaire @ grains fins (10-30um) provenant de
Courrendlin (Jura suisse) qui présente une texture initiale quasiment isotro-

=

pe. Les expériences de déformation sont réalisées & 1'aide d'une machine de
déformation triaxiale & six pistons, congue par Kern / 23 /, pour des échan-
tillons cylindriques d'environ 30 mm de haut et 20 mm de diamétre.

L'accord entre les deux ensembles de figures de péles apparait satisfaisant
puisqu'elles présentent les mémes caractéristiques générales. Comme c'est
souvent le cas dans ce type de comparaisons, la simulation conduit, du point
de vue quantitatif , a des maxima un peu plus marqués / 2 /. L'accord qua-
Titatif indique cependant que la description théorique utilisée (déformation
intracristalline par plusieurs systémes de glissement et maclage) correspond
effectivement & l1a réaliteé.

De nombreuses observations ont montré qu'a basse température le maclage

est un mode de déformation trés important/26,27/. Ceci est pris en compte
dans la simulation puisque la contrainte critique de cisaillement attribuée
aux systémes de maclage est 1a plus faible'dans la liste donnée au tableau
5.1 pour 400°C. Ainsi, aprés un pas de déformation dans la simulation, 1a
partie mac%ée correspond & 18% du volume total. Pour le modéle utilisé et les
données du probléme (texture initiale isotrope, trois systémes de maclage
possibles) ceci apparait d'ailleurs comme un "cas limite". En effet une
simulation analogue,mais dans laquelle le maclage est encore plus favorisé
(rapport de 1 & 100 pour les contraintes critiques de cisaillement attribuées
respectivement aux systémes de maclage et de glissement),conduit & des figures
de péles similaires a celles des figures 5.3 d)-f).

Malgré les hypothéses nécessaires pour inclure le maclage dans le modéle de
Taylor, ce dernier semble donc décrire correctement la déformation de la cal-

-
~
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ECHANTILLON DEFORME PREDICTIONS TAYLOR

- (200%) L

Figure 5.3 : Figures de pdles pour 1'échantillon déformé & 200°C
a), b) et ¢) et figures de péles calculées nar le modéle
de Taylor (données 400°C) d), e) et f).



- 180 -

cite & basse température ol le maclage est, justemént, un mode de déformation
important /28/.

5.2. - Déformation aux températures intermédiaires.

Lorsqu'on introduit, dans une simulation, les contraintes critiques de
cisaillement correspondant & 600°C (cf tableau 5.1) les figures de péles cal-
culées ne sont pas en accord avec celles obtenues pour le matériau déformé.
I1 nous est apparu que les différences observées étaient dues au fait que
ces valeurs de contraintes critiques de cisaillement favorisent trop, dans
la simulation, la déformation par maclage. Les figures 5.4 d), e) et f) mon-
trent trois fiqures de pdles calculées & partir d'une simulation ol les con-
traintes critiques de cisaillement sont celles correspondant & 600°C sauf
pour les systémes de maclage ol ces valeurs ont &té multipliées par 3. On
peut constater, ici aussi, un accord satisfaisant avec les figures de péles
expérimentales qui correspondent & un &chantillon de calcite déformé i 300°C
(déformation plane de 1'ordre de 32% pour 1'expérience comme pour la simula-
tion).

Nous avons jusqu'd présent comparé des figures de pdles sans nous soucier

des conditions de temp&rature correspondant, d'une part, aux données utilisées
pour les simulations et, d'autre part, aux expériences de dé&formation ; nous
voudrions & présent reprendre cet aspect de la comparaison. Les données du
tableau 5.1 pour les contraintes critiques de cisaillement montrent que le
réle du maclage diminue avec la température.

l.es comparaiscns effectuées mettent en évidence deux éléments :

- la texture de déformation & 200°c est en accord avec les résultats de la
simulation utilisant les données & 400°C (pour les contraintes critiques de
cisaillement)

- la texture de déformation & 300°C est obtenue & partir d'une simulation

ol le maclage est pénalisé par rapport aux données 3 600°C.

Lorsqu'on applique les données du monocristal & la déformation du polycristal
tout se passe comme s'il y avait une "translation" vers les basses tempéra-
tures. Bien entendu, 1'incertitude sur ces données, que nous avons déja &vo-
quée, est un élément d'explication. Mais i1 a été démontré d'autre part, par
des observation optiques, que le maclage est beaucoup plus important pour des
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ECHANTILLON DEFORME PREDICTIONS TAYLOR

- (300%) L

Figure 5.4 : Figures de pdles mesurées pour 1'échantillon déformé & 300°C
. a), b) et c) et figures de poles calculées (données 500°C,
- maclage X 3) d), e) et f).
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marbres a gros grains que pour des calcaires a grains fins /23/ , les joints
de grains formant obstacle & 1a propaasation des macles.

Or les expériences de déformation ont justement &té effectuédes sur des cal-
caires 3 grains fins. La "translation" mentionnée pracddemment s'explique
donc aussi par la différence de taille,des grains des échantillons réels
d'une part,et des monocristaux utiliséds pour déterminer les contraintes
critiques de cisaillement d'autre part.

5.3. - Déformeticr. @ haute tenp€rature.

Les figures 5.5 a) -c) présentent les figures de pdles correspondant
a un échantillon déformé, toujours en déformation plane, & 400°C.
IT nous faut dire d'emblée qu'aucune des simulations que nous avons effectuées
ne produit des figures de pdles trés satisfaisantes. Nous voudrions seulement
ici discuter les raisons possibles de cet écart entre les figures de pdles
expérimentales et prédites. Le montage effectué pour les figures 5.5 d)-f)
correspond en fait & deux simulations : sur la partie gauche apparaissent
trois demi-figures de péles correspondant & une simulation effectuée avec les
données de contraintes critiques & 600°C tandis que les demi-figures de pédles
de 1a partie droite torrespondent d une simulation oil seuls les systémes de
glissement sont pris en compte. On constate qu'il serait assez facile de re-
constituer les figures de pdles expérimentales s'il nous prenait la fantaisie
de faire une "combinaison linéaire" des deux jeux de figures de péles corres-
pondant aux deux simulations. Ceci revient en fait & considérer que 1'échan-
tillon se déforme de maniére hétérogéne et contient deux populations de grains :
une population de grains qui se déforment essentiellement par maclage (demi-
figures de pdles de gauche) et une population de grains qui se déforment
essentiellement par glissement (demi-figures de péles de droite).
Un tel comportement hétérogéne du matériau ne peut étre décrit par le modéle
de Taylor tel que nous 1'avons envisagé. I1 faut toutefois reconnaitre que
d'autres raisons, en particulier 1'existence de glissements aux joints de
grains, peuvent également mettre en défaut le mod&le de Taylor. Tout comme
cela a été fait pour des matériaux Taminés / 29 / une étude détaillée de 1'é-
volution de la texture en fonction de la localisation spatiale de la zone
analysée dans 1'&chantillon pourrait permettre de vérifier 1'hypothése
d'hétérogénéité que nous avons avancée. '
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ECHANTILLON DEFORME PREDICTIONS TAYLOR
- (s00%) -
(oo0e) €

€

_Fiqure 5.5 : Fioures de ndles mesurées pour 1'@chantillon daformé a annef(.

a), b) et c) et fiocures de pdles calculées d), e) et f) pour
données 600°C (partie gauche) et alissements seuls (partie droite).
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6. - SIMULATIOINS EN DEFORMATINN UNIAXIALE - RESULTATS ET DISCUSSION

Nous avons mis en &vidence au paragranhe nrécédent deux jeux de contrain-
tes critiques de cisaillement (nous les appellerons par la suite, nour simpli-
fier, données nour 200°C et 300°C) qui, utilisées dans le modéle de Taylor,
permettent a celui-ci de prédire des textures conformes a celles ohservées
pour des échantillons déformés en déformation plane jusqu'd 300°C. '

I1 nous a paru intéressant d'utiliser ces données bour des simulations de
déformation uniaxiales. Nous avons en effet déja indiqué que, pour de telles
déformations de la calcite, Lister indiquait que certaines textures réellement
déterminées ne pouvaient étre prédites / 12 /.

Nous reproduisons & la figure 5.6a) - c) les fiqures de pdles inverses publiees
nar ‘lenk et al. / 30 / ; elles correspondent a des calcaires & arain fin
déformés en compression uniaxiale. Les deux figures de pdles inverses de la
fiqure 5.7 ont été calculées a partir de deux simulations utilisant, respec-
tivement, les données pour 200°C et 300°C (notons que toutes les fiqures de
poles inverses représentent la répartition de la direction ? de compression
et que 1'existence d'axes de symétrie binaires perpendiculaires a 1'axe de
fibre dans la symétrie d'échantillon permet de se limiter au secteur anaulai-

re de 60° (cfs 5 du chapitre IV) ).

On constate immédiatement que ces figures de pdles inverses calculées (figu-
re 5.7.) différent trés nettement des figures expérimentales (figure 5.6).
Nous avons toutefois noté un phénoméne curieux : si, & partir des textures
obtenues pour les simu]atiohs en déformation plane, on calcule les figures

de pdles inverses correspondant d@ la direction de compression, on obtient des
résultats assez proches (fiqure 5.8) de ceux de la fiqure 5.6.

Des situations de ce type ont en fait déja été mises en évidence dans les mé-
taux. Ainsi des &tudes micrographiques ont montré que des textures de fibre
générées par des déformations en extension (métaux cubiques centrés) ou en
compression (métaux cubiques & faces centrées) correspondent en fait d des
déformations planes des grains accompagnées d'un phénoméne de courbure (cur-
ling) de ces grains/31,32/. Un tel phénoméne dans la calcite déformée en com-
pression uniaxiale serait & méme d'expliquer les résultats contradictoires
présentés ci-dessus. Encore faut-il, pour que cela soit plausible, que la
déformation plane accompagnée de courbure des grains réalise Ta déformation
appliquée avec un travail interne plus faible que celui correspondant 3 1la



- 185 -

200°C 300°C

[0170]

[1010]

Figure 5.6. : Figures de pdles inverses pour des échantillons déformés en
compression axiale (d'aprés /30/ ).

[0001] [poo1)
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6.5 4.0
r 9)
. g ** [01id]
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1.0
[10i0] [1010]
a) | | b)
Figure 5.7. : Figure de pdles inverse . calculée pour une simulation en

compression axiale a) données pour 200°C b) données pour
300°C.
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[0001]

[01i0]

[o170]

[10ic] [10i0]

a) h)

Fiaure 5.8 : F1qure de ndles inverse calculée pour la direction de comnres-
sion 3 partir de simulations en déformation plane
a) données nour 200°C b) données pour 300°C

déformation uniaxiale des grains /32,33/. Nous avons donc, & 1'aide du pro-
gramme de simulation, calculé ce travail de déformation, ou plus exactement
le facteur de Taylor qui lui est directement proportionnel, dans deux cas
différents :

~

- compress1on uniaxiale appliquée a un ensemble initial de 60 orientations
{0, ¢’ Yz} réparties uniformément dans le domaine fondamental (cfs4.l) ;
le facteur de Taylor moyen M est calculé pour ces 60 orientations aprés un

pas de déformation.
deformatign plane appliquée a un ensemble initial de 1440 orientations
' f , B ‘P}} renart1es uniformément dans le domaine fondamental avec les mé-
mes 60 couples (¢ Y ) (1 <i< 60) que precedemment et, dans chaque cas, 24
valeurs (1 <k< 24) regu11erement distribuées pour”? Pour chacun des 60
“paquets" de 24 orientations nous avons sé]e;t1onne 1'orientation pour laquel-

Te le facteur de Taylor est minimal. Cette procédure traduit simplement le
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fait que, contrairement a la direction -de compression qui est fixée, la
direction d'extension dans chaque grain; a oriori libre, va étre celle qui
correspond au travail minimal- nécessaire peur accomnlir Ta déformation plane.
Le facteur de Taylor moyen calculé ne prend en compte que Tes 60 orienta-
tions ainsi sélectionnées.

Les valeurs obtenues pour le facteur de Taylor moven sont reportées au
tableau 5.1I.

Compression uniaxiale NDéformation plane
Données pour _
200°C M=29.69 M=7.82
Données pour _ -
300°C M=6.70 M=5.25

Tableau 5.11 : Facteurs de Taylor moyen calculés pour des simulations
en compression uniaxiale et déformation plane.

On constate qu'effectivement 1a déformation plane est, du point de vue
du travail de déformation, plus favorable. En outre les écarts entre les
deux modes de déformation sont suffisamment importants pour pouvoir considé-
rer que, méme augmenté du travail nécessaire & la courbure des grains, le
travail correspondant @ 1a déformation plane reste inférieur a celui requis
pour la compression uniaxiale.

Ainsi le modéle de Taylor, méme lorsqu'il s'avére impuissant & restituer
les textures réelles observées, reste un outil particuliérement intéressant
puisqu'il nous suggére des modes de déformation qui ne s'integrent pas dans
son formalisme. Les études micrographiques qui viennent d'étre entreprises
pour mettre en évidence ce phé&noméne de "curling" dans des échantillons de
calcite déformés en compression uniaxiale confirment, semble-t-il, la réali-
té de ce mode de déformation / 34/ |
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7. - CONCLUSION

Corme cela est souvent le cas pour les métaux, les prédictions du modéle
de Taylor pour des déformations p]anés s'avérent conformes 3 la réaliteé
Torsque la température n'est pas trop &levée (jusqu'd environ 300°C pour les
calcites étudiés). Le point le plus remarquable ici est que cet accord concer-
ne des déformations qui se réalisent en grande partie par maclaqge.
La validité du modéle de Taylor &tendu & ce mode de déformation nous parafit
donc établie. ‘
On s'est souvent interrogé sur les raisons susceptibles d'exnliquer pourquoi;
en géologie, les textures sont peu marquées. I1 nous semble que 1'importance
du maclage comme mode de déformation est 1'une d'entre elles. Nous avons obser-
vé en effet que, pour la calcite, les simulations effectuées en ne considérant
que les seuls systémes de glissement générent des fioures de pdoles avec
des maxima relativement intenses, lesquelles ne correspondent pas a celles
déterminées pour les échantillons déformés aux différentes températures.
Le fait que le modéle de Taylor ne fournisse pas de prédictions satisfaisan-
tes dans certains cas (déformation plane 3 haute température, compression uni-
axiale) s'avére en définitive instructif, comme nous avons tenté de le montrer.
En effet 1'analyse détaillée des différences constatées peut étre un quide
dans la recherche des mécanismes de déformation réels, comme cela a été illus-
tré pour le phénoméne de "curling".
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conNCcCLUSTON

La détermination de la texture cristallographique, 3 1'issue
d'une transformation de phase ou d'une déformation plastique, est
un moyen d'investigation puissant. Elle permet en effet d'obtenir
des renseignements sur les mécanismes physiques qui ont conduit
3 cette texture, aussi bien dans le cas des métaux que dans celui
des roches. Cependant, si 1'on veut utiliser "1'outil" analyse
de textures il convient d'adapnter son formalisme aux cas de symé-
tries rencontrés, de cerner ses possibilités et limitations, de
vérifier son adéquation au probleme 3 traiter et enfin d'en tester
1'efficacité. C'est dans cet esprit que nous avons indiqué quel-
les &taient les spécificités de 1'analyse des textures npour les
matériaux de basse symétrie et Tleurs conséquences sur la concep-
tion des programmes a établir.

I1 est actuellement admis que ce sont essentiellement les
symétries du cristal,de 1'échantillon et de la diffraction qui
sont 3 1'origine des limitations existantes ; en effet ces symé-
tries ne permettent pas, par nrincipe, d'accéder a Ta fonction
de texture totale par inversion de figures de poles, mais seule-
ment 4 sa partie directement déterminable (ou partie paire pour
les cristaux centro-éymétriques). Toutefois nous avons montré
que 1'utilisation de mesures d'orientations individuelles était
5 méme de surmonter cette difficulte. L'utilisation de telles
données pour quelques &chantillons de calcite nous a en effet
permis de calculer la contribution de la partie non directement
déterminable a la fonction de texture totale et d'en déduire ain-
si les caractéristiques essentielles de cette contribution dans
le cas général. Nous avons notamment indiqué qu'elle est quanti-
tativement significative. Elle ne peut donc étre négligée si la
texture est utilisée pour le calcul d'une propriété physique
non centrosymétrique, ou si les poids respectifs de différentes
composantes, au sein d'une méme texture, sont recherchés.

Ceci n'est plus tout & fait le cas dans les études de textures
de transformation ou de déformation. En effet ces é&tudes, qui
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visent @ mieux comprendre les mécanismes mis en jeu lors de
déformations ou transformations de polycristaux, sont conduites
suivant unschéma logique identique : détermination de la textu-
re initiale, modélisation de la transformation ou déformation,
et comparaison des textures finales réelle et calculée. Cette
comparaison reste encore significative méme si 1'on se limite
aux parties déterminables des fonctions de texture, ou aux fi-
gures de nodles.

Les deux situations possibles & 1'issue d'une telle compa-
raison, c'est & dire accord ou désaccord, ont &té rencontrées
dans ce travail. C'est ainsi qu'une tré&s grande similitude entre
texture réelle et calculée nous a conduit d@ retenir, pour 1la
transformation hématite — magnétite, le modé&le de relations
topotaxiques avec désorientations pour rendre comnte du compor-
tement du polycristal au cours de la réduction. De méme le modé-
le de Taylor incluant le maclage fournit une description trés
satisfaisante de la déformation plane de 1a calcite jusqu'a
390°C. .

En revanche, lorsque les texture réelle et calculée diffe-
rent, i1 faut alors tenter d'identifier dans le modéle utilisé
les hypothéses qui sont & 1'origine de ce désaccord.Ainsi nous
avons mis en évidence, dans la transformation de texture d'un
alliage fer-nickel, que la sélection de variantes, vraisembla-
blement 1iée au blocage des variantes impliquant 1a conservation
des plans paralléles a la tole, permettait d'expliquer les dif-
férences observées. De méme, nous avons montré, pour la défor-
mation en compression uniaxiale, que le phénoméne de courbure
des grains (curling) était trés probablement le mécanisme qui
expliquait les résultats obtenus.

Si, des deux situations que nous avons décrites, la premié-
re est la plus "confortable" pour le chercheur, 1a seconde est
sans doute la plus stimulante puisqu'elle 1'cblige & formuler
les hypothéses nouvelles qui seront & confronter a la réalité.

Dans le cadre de 1'approche utilisée pour 1'é@tude des mé-
canismes de transformation et de déformation, il est possible
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de définir des perspectives pour les recherches futures.

IT nous parait tout d'abord clair que"1'outil" texture peut
encore étre perfectionné. Dans la mesure ol i1 s'agit d'amélio-
rer sa nature quantitative il est nécessaire d'inclure dans 1'a-
nalyse des textures tous les &léments susceptibles de fournir
une bonne approximation de la partie non directement détermina-
ble, ou du moins une estimation quantitative de la largeur de
son "spectre de variations", et d'augmenter 1le pouvoir de ré-
solution dans 1'espace des orientations. Une alternative, nous
1'avons déja indiqué, consisterait a4 concevoir une méthode ra-

- pide de détermination d'orientations individuelles ce qui au-
rait en outre 1'avantage d'introduire le paramétre de localisa-
tion spatiale,habituellement négligé dans l'ana1yse des textures,
qui pourrait rendre compte de certaines hétérogénéités de
textures obtenues aprés déformation plane.

Bien entendu les modéles utilisés pour décrire la transfor-
mation et 1a déformation devraient eux aussi étre encore perfec-
tionnés. Dans cette optique, 1a prise en compte quantitative de
la sélection de variantes pour les problémes de transformation
de texture ou celle de phénom&nes particuliers tel que celui
du curling dans le mod&le de Taylor nous semblent, & la lumiére
des résultats présentés, ouvrir des perspectives prometteuses.
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ANNEXE I : SYMETRISATION DES FONCTIONS HARMONIQUES
SPHERIQUES GENERALISEES.

Nous voudrions indiquer ici les différents cas qui peuvent
se présentér lorsqu'il s'agit de préndré en compte, dans les
problémes de texture, la symétrie du cristal. En utilisant les
notations de Weigel /1/ on peut subdiviser les 32 groupes ponc-
tuels de symétrie utilisés en cristallographie en 3 catégories

i) 11 GPS-(i) (groupes ponctuels de symétrie contenant 1'o-
pérateur de symétrie 1 ou centre d'inversion)

ii) 10 GPS (groupes ponctuels de symétrie contenant des
opérateurs 3 déterminants -1 (miroir ou axe
de symétrie inverse) mais ne contenant pas

le centre d'inversion)

iii) 11 6pst (groupes ponctuels de symétrie ne contenant

que des opérateurs & déterminant +1, c'est
3 dire des rotations).

Selon que la symétrie cristalline d'un matériau est décrite
par un GPS”™ (GPS™ ou GPS (1)) ou un 6PSt sa texture sera décri-
te par une seule fonction ou un couple de fonctions (cas des
cristaux &nantiomorphes) /2/.

Nous avons rappelé au chapitre II que pour la fonction de tex-
ture (ou éventuellement le couple de fonctions de texture) seuls
les éléments du sous-groupe de rotation correspondant au groupe
ponctuel de symétrie considéré interviennent, par exemple dans
le calcul des fonctions harmoniques généralisées et symétrisées
qui sont utilisées dans le formalisme proposé par Bunge /3/.

A la table AI.I nous avons indiqué, pour les 32 groupes
ponctuels de symétrie, les 11 sous-groupes de rotation possibles
qui sont donc les 11 cas & distinguer pour symétriser la (les)
fonction (s) de texture.

Pour chaque ligne,sont donnés tous les groupes ponctuels
de symétrie qui admettent le méme sous-groupe maximal de rota-
tion fixé, indiqué en premidre colonne. Les symboles de la der-
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les 32 aroupes ponctuels de symétrie
sous-groune | les 11 6Pst | 1es 11 GPS (i) | 1es 10 GPS~ Type du
de rotation ngﬁgz-
1 1 1 m Cn
2 2 2/m 4 Cn
mm?2
3 3 3 5 Cn
3m
4 ' 4 4/m ’ 4mm Cn
6 6 6/m 6mm Cn
222 222 1 42m Dn
32 32 3m 6m2 Dn
422 422 4/mmm D
622 622 6/mmm Dn
23 23 m3 43m T
432 432. m3m 0

Table AI.I : Les 11 sous-groupes de rotation correspondant

aux 32 groupes ponctuels de symétrie.

niére colonne rappellent une classification de ces sous-groupes
qui correspond é&galement, comme nous allons 1'expliciter, aux
différentes situations rencontrées pour lecalcul des fonctions
harmoniques adaptées aux symétries.

i) Ta notation Cn (groupe cyclique) correspond au cas oi le
sous-groupe de rotation possé&de un seul axe de rotation
d'ordre J (J=1,2,3,4 ou 6). Si 1'on choisit le repére micros-
copique orthogonal {XB’ YB,ZB} tel que ZB coincide avec cet
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axe d'ordre J, une fonction harmonique sphérique aénérali-

sée symétrisée TT n(fl, ¢,f2) est une fonction harmonique
] ; _

sphérique qénéralisée habituelle TT "(%1, B,t,) satisfai-

sant 8 la condition

m' o= JK (AI.1) avec k€ Z et bien entendu
les limitations -1 <m'< 1.
Cette condition est en fait une régle de sélection /3/.

ii) Nous avons dénoté Dn {(qgroune diédral) le cas dessous-grou-
pes de symétrie qui nrésentent un axe de rotation d'ordre
J et un axe binaire qui lui est orthogonal. Si le repére
microscopique {XB, YB’ ZB} est choisi de telle maniére que
ZB et YB cotncident respectivement avec 1'axe d'ordre J et
1'axe binaire, un harmonique sphérique dénéralisé symétrisé
TP, 8.1,) s'ecrira

B0 ) =2 () (1] (Fpaatp) + (1) TN 80 1))

(R1.2)
avec -1 <m' = J (v -1) <1
ot e(u) = {1/2 si u=1
I/VE siu £ 1

Notons que, pour le monoclinique, i1 existe deux conventions de
repéres. Pour les classes 2 et 2/m (sous-groupe de rotation 2)
on peut choisir 1'axe ZB suivant 1'axe binaire. Dans ce cas la
classificationCn que nous avons indiquée est correcte. Si le re-
pere cristallin est choisi suivant la deuxiéme convention, c'est
d dire tel que YB coTncide avec 1'axe binaire, le symbole de
classification devientDn. La formule AI.2 est alors valable avec
J=1 puisque 1'axe ZB n'a plus de prooriété particuliére.

iii) Les symboles T et O (groupes du tétraédre et de 1'octaédre)
correspondent au cas des deux sous-groupes de rotation
possibles pour les symétries cubiques. Dans le cas de Ta

"classe" 0 nous avons déja rappelé au chapitre II que les
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fonctions symétrisées %%n(?1,¢,?2) étaient en définitive

des combinaisons linéaires des fonctions TT"(?1,¢,72).

Les coefficients BT“ qui interviennent dans ces combinai-
sons linéaires ont déja été publiés /3,4/.

Pour la"classe" T le calcul de coefficients similaires
BT”:en utilisant par exemnle des opérateurs projecteurs /4/,
peut s'effectuer de fagon analoque. Cette question reste
toutefois secondaire puisque, & notre connaissance, aucune

étude de texture, & ce jour, n'a été entreprise pour des
matériaux correspondant & ce sous-groupe de rotation.

REFERENCES

/1/ MEIGEL, D., "Cristallographie et structure des solides",
e€d. Masson et Cie, Paris, (1972).

/2/ BUNGE,H.J., ESLING,C. et MULLER,J., Acta Cryst., A 7,
p. 889, (1981).

/3/ BUNGE, H.J., "Texture Analysis in Materials Science-Mathe-
matical Methods", Butterworth, London, (1983).

/4/ ESLING,C., Thése de doctorat d'état, Université de Metz (1981).
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ANNEXE II : DETERMINATION DE L'ORIENTATION D'UN GRAIN DE CALCITE
PAR MESURES OPTIQUES

Nous voudrions donner ici, avec quelques détails, la procédure utilisée
pour déterminer, & partir de mesures faites en microscopie optique, les
angles d'Eu]erfPl, ¢,f2} qui caractérisent 1'orientation d'un grain de cal-
cite. Des indications plus sommaires ont &té publiées par ailleurs /1,2/.
Nous voudrions également montrer que 1'orientation ainsi déterminée est bien
unique. ‘

L'utilisation d'une table orientable sous le microscope optique permet,
pour un grain de calcite, de définir par rapport au repére de 1'échantillon
{XA,YA,ZA} les coordonnées polaires de deux directions cristallographiques :

i) direction Z' = <0001> (extinction de la Tumiére)

ii) direction Ne normale 3 un plan de maclage du type e = {01i8}
(déterminée lorsque le plan de maclage apparait avec une &tendue maxima-
le).

L'angle théorique entre les deux directions Z' et Ne est de 26° (figure
AIL.T). Pour toute mesure un contrdle est effectué : si 1'écart angulaire
entre Z' et Ne differe de plus de 5° de la valeur théorique de 26° 1a mesure
est rejetée.

Connaissant la position de Z' et Ne i1 nous faut déterminer 1'orientation du
repére microscopique'{XB,YB,ZB} par rapport au repére d'échantillon. Compte
tenu des différentes possibilités d'indexation pour ' et Ne (1iées & la
multiplicité par symétrie), il existe 6 orientations possibles pour {XB,YB,ZB}.
Nous allons examiner comment i1 est possible de les déterminer et montrer
-qu'elles sont en fait équivalentes. _

A partir de Z' et Ne on recherche tout d'abord la position de la direction

X' située & 90° de Z' et & 64° de Ne (figure AII.2). Soit Y' la direction
orthogonale a X' et Z' telle que {X',Y',Z'} soit un repére orthogonal droit.
I1 faut a présent considérer les différentes indexations possibles pour les
trois directions X',Y',Z' de ce repére 1ié au cristal. La direction Z' (axe c)
posséde une multiplicité par symétrie de 2 alors que la direction Ne posséde
une multiplicité de 6.



2,=1,=-1,= [00ei]

Figure A.I11.1.: Repérage en projection stéréographique

de quelques directions cristallographiques de Ta calcite.

Xg=X3=lioid)

Figure A.I1.2.: Construction permettant de déterminer

les angles |W1,¢, Pz} caractéristiques de 1'orien-
tation d'un grain de calcite.

- 007 -
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i) si Z' = Zl= [000ﬂ s 1a normale Ne est orthogonale a 1'un des trois
plans (0118), (1018) ou (1108) et X' est donc 1'une des trois directions

1 2 3 _ 7 q
xk-pud , %% = [1010] ou Xy = [1100] .

{X',Y',7'} coincide donc avec 1'un des trois repéres {Xl, Zl}
(1«i<3).

i) si Z' = Z2 = lQOOi] »_1a normale N, N est 1'une des trois normales aux
p]ans (0118) (1018) u (1108) et X! est donc 1'une des 3 directions

= [on10] , X2 = [1010] ou X2 [1100] . {X*,Y',Z'} coincide donc avec
1 un des trois repéres {X2 . Y} . 22} (1<i<3).

I] nous reste donc a montrer que les 6 repéres'{Xl, YI, Zi} et
{X2, 2, JA } sont équivalents par symétrie. Il est clair que la variation de
i correspond 3 une rotation de 2r/3 autour de 1'axe ternaire si bien qu 'i1l
ne reste en définitive & considérer que les deux cas a priori distincts
{ X1 Y1 Z } et {Xl, Yl, JA } Or ces deux repéres se déduisent 1'un de 1'autre
par une rotat10n de = aut0ur de Y% Y% qui est justement un axe binaire.
On constate donc que, quel que soit le cas de figure, le repére {X',Y',Z'}
détermine de maniére unique la position du cristal par rapport au repére
d'échantillon.Connaissant {X',Y',Z'} il est aisé de trouver {XB, YB,ZB}
le repére microscopique habituellement utilisé.
En termes d'angles d'Euler on peut remarquer que la position de Z' permet de
daterminer deux des angles recherchés ; en effet on a :
¢ = \Pl
et Py =2 *r)p (AIT.1)

L ang]e'f)2 est déterminé a partir de la construction de 1a figure AIIL.2
( angle entre X' A et XB sur le cercle & 90° de A ) ou des relations
trigonométriques correspondantes.

REFERENCES
/1/ MWENK,H.R. et WILDE, W.R., Geophysical Monograph series, 16, p.83, (1972).

/2/ WAGNER, F., WENK, H.R., ESLING, C. et BUNGE, H.J., Phys. Stat.
ol. (a), 67, p. 269, (181).



- 202 -

ANNEXE IIT : CALCUL DES ROTATIONS ASSOCIEES AUX DIFFERENTES VARIANTES
D'UNE RELATION D'ORIENTATION.

Nous supposons ici qu'une relation d'orientation.est définie par des
relations du type :

thy Ky Ty}, I hy k153
(AL 1)
<Up vy Wy /1 <upy vy Wp>

Trés fréquemment s'y ajoutent les relations d'orthogonalité :

(Nous admettrons par la suite que ces relations sont satisfaites).

Nous avons indiqué au chapitre III (§3.4) qu'il é&tait suffisant, pour
générer un ensemble de variantes contenant toutes les variantes distinctes,
d'appliquer tous les éléments de la symétrie microscopique au cristal ini-
tial.

Considérons pour 1'instant une variante Vi définie par :

(hy k1 19, 11 (hykylp),
iqoi
[mviw]e 7 |2 ‘”2] v

Le probléme consiste donc & rechercher la rotation Ag; qui améne le

( A IL. 3)

repére du cristal avant transformation,'{Xa Ya Zu}, sur le repédre du cristal
aprés transformation ,'{XY YY ZY}, de telle sorte que les conditions (AII.3)
soient satisfaites (figure A IIL.1).

La transformation considérée est ici la transformation a -+ y.

Pour déterminer Agi on peut décomposer cette rotation en un produit
de deux fgtations. Soit g} la rotation qui améne Za sur la normale
N(h} k} 11)a g;_Xa sur la direction [u} vi w}]a ; de maniére analogue g,
désigne la rotation qui améne ZY sur N ( h, k2 12)Y et XY sur [92 vy wé]Y.
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1o |
LIGLY '22: N (b, k1),

/ Ly
/
/
4
4’

\

xy \

Yo

\
\

s T wilz [wm],
y

Figure A.III.1. : Position relative des repéres {Xa, Ya, Za}-et
{X_ .Y ,Z1} pour une variante Vi.
YooYy

Compte tenu des conditions (A III.3) on peut donc écrire :

Ag; = gl . 9 (A 1I1.4)

s ps s x . oo=1 . .. X
(composition de droite & gauche, la notation indiquant une rotation
inverse).

Si on caractérise les rotations par leurs matrices d'Euler la relation

s'écrira alors : .
(4g) = (g ) (g} (A I11.5)
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L'inversion de 1'ordre des opérations entre (A III.4) et (A III.5) tient
au fait que nous traitons un probléme de changement de repére et que nous
appelons ici matrice d'Euler la matrice associée a une rotation définie
par ses angles d'Euler {fl, bs fz} qui s'écrit :

’ 3 - ' [ » ” I - 13
cosfa cosYz- s1nf1 s1nY% cos ¢;- cosYH s1nfE - s1nYacos7E cos¢: s1n*&s1n ¢
sinf& cost, + cosY}sinYE cos ¢:- sin‘f1 sinf, + cosV1c0572 cos¢:— COSVISin ¢

sinYé sing \ cosfé sin ¢ : coS¢
Cette matrice est la transposée de celle définie dans le Tivre de

Bunge /1/.

Connaissant les directions crisfa]]ographiques utilisées pour définir
une variante (relation A III.3),on peut aisément calculer les matrices
d'Euler (gl) et (951) et donc (Ag ). De cette derniére matrice on déduit
le tr1p1et{?1,¢ ,Vz } correspondant ala rotat1on recherchee Ag
Les variantes sont générées en remplagant (h1 k1 1) et [u v1 wl] par tous
les plans et directions équivalents satisfaisant & 1a condition d'orthogona-
1ité (A II1.2). Toutes les variantes Agi ainsi générées ne sont pas forcément
distinctes.

Si une variante Agj peut se déduire par une opération de symétrie microsco-
pique 9 d'une autre variante A9, soit :

o - b, (A 111.6)

(avec toujours une composition de doite & gauche dans cette &criture) elle
sera considérée comme équ1va1ente a Ag; et éliminée. La table A III.I
présente les 24 triplets {?1,¢ ,Vz} correspondant aux 24 variantes distinc-
tes Ag, existantes pour la relation d'orientation de Kurdjumov-Sachs.

Une var1ante y est définie par la donnée du plan et de la direction dans
Ta phaseoa paralléles au plan (111) et & la direction [ild]de la phasey.

Le programme de calcul, base sur les concept1ons présentées précédem-

ment, a été écrit en FORTRAN.*

*'Nous remercions Monsieur LAMOTTE, stagiaire au Laboratoire de Métallurgie
Structurale, pour la mise au point de ce programme, et notamment la recher-
che d'une présentation optimale des résultats.
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v Les tables AITI.II et A III.III donnent les 12 et 3 variantes distinc-
tes correspondant respectivement aux relations d'orientation selon
Nishiyama-Wassermann et Bain.

Ces variantes sont définies par :

(hk1) Juvw] W ! ‘(lll)Y [éll]Y pour Nishiyama-Wassermann
(hk1) [uvw] s (001)Y [100]Y pour Eain.
REFERENCES

/1/ BUNGE, H.J., "Texture Analysis in Materials Science-Mathematical
Methods", Butterworth, Londres, (1983).
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LE RS SRR R AN S RN R RS SRR RN RS SRR R R R R R R R R RS R R R R ERRREEESEEREREERNEEEEERRS

v
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~
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x
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v1e

V11

V12

vi1a

vVis

V1

v17?

V13

VARIANTZ: * ROTATION (DE2532:3):
4K L U v oW . PHIT x P4l * A2
LB A EREEEEEEAREEEEREA R R EE SRR EERENSE NERREJEZIZEXEJRERENRE RERR IR X I B I TR
113 1-1 1 * 53.33 % R3,73 = 41.95
119 -1 1 1 . 165.61 o+ 42,13 o+ 8.41
113 -1 1-1 * 9,52 o« 83,70 * 43,235
1120 1-1-1 * 95,77 % 43,16 * 5,77
1 21 1 1-1 * 48,05 * 83,70 *  3.42
1 21 -1 1 1 © 41,23 = BJ.43 o+« 4.35
101 -1-1 1 * 12,67 * 49,47 * 77,33
1 21 1-1-1 o 6,42 % 42,13 = 75,51
211 1-1 1 4,35 o« 52,41 *  41.23
31 1 1 1-1 v 56,41 % 42.13 o« 75,51
311 -1-1 1 * 131,23« 23.41 *  4,3%
201 1 -1 1-1 * 246,23 o« 13.53 o« 24.2)
-110 1 1-1 * 164039 * 42,13 * 33,59
=119 -1-1 1 *  Bu.23 % 4B.19 o+ 34,23
=119 111 x 75,61 = 42,13 o« 4,41
-1 12 -1=1-1 5,77 o+ 48,19« 5,77
-1 21 1-1 1 *  £5.32 « 12,53 * 55,77
-1 21 -1 1-1 25,64 * 8,41 % 43,77
-1 21 111 * 94.35 o« BD.41  x 41,22
-1 21 -1=1-1 * 114,22 *» 12.53 =+ 24,13
3-1 1 -1 11 * 23,59 o« 42,13 = 14,33
9-1 1 1-1-1 * 45,77 0+ 32041 35,56
7-1 1 111 *  41.335 « 35,70 % 23,33
J-1 1 -1-1-1 77433 0« 49,47 o+ 12,87
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Tableau A.III.I.

[ ]

24 variantes distinctes pour l1a relation
d'orientation selon Kurdjumov-Sachs.

: Les 24 rotations Agi correspondant aux
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A8 2R EXR AR R R ARSI AR SRR LSRR AR RS R ERRREERRAEARER R R RERERR RS

* , VARIANTE: * ROTATICON (DEZSRES): *
. . .
* 4 K L UV oW * PHII * PHI * PHI? *
I ZEEFEEEEEEZ R EEEEREE L EEREZ R R EEERERERESERERREEREREEEER I Z R EI P I I I I IR I
N 119 1-1 0+ 2,75 « 89,99 * 45,00 =
v e 1120 113« 80025 o+ 35.99 + 45.00 =
NV 121 1 3-1 ¢ 46.5% o+ 83.13 x 5.91 =
VR 121 -1 2 1 e 9,57+ 45.31 « 75.35 a
Pvs . 011 ¢ 1-1 C136.5% « 23.13 5,92 «

.
PV s e 31 1 S-1 1 f 99.67 x 45.82 % 76,35 «
. “1-1 0 = 20.25 % 45,00 -+ 01 .
Vs o« <110 110  « 9.76 =+ 45.00 = 02
P V9 o+ =101 -1 -1 e S0.32 ¢ 9.76 ¢ 44.97 4
PV e -1 01 101 e 90.00 + 80.26 & 46.99 4
VTP 0-1 1 3-1-1 e 45.027 « 83.13 + 53.08
P12 e 2e1 1 D11 . 80,60 = 45.82 & 13.56
:***********************t*****************************;******:

Tableau A.III.II.: Les 12 rotations Ag; correspondant aux 12 variantes distinctes
pour la relation d'orientation selon Nishiyama-Wassermann.

hhhkhhkhhhhhbhhbhdbhhhrhbhbhhhhhbhhhkdhhrhhhhhhhbhhhhhbhhhhbhhhdhhhthhhhhd

* VARIANTE: * ROTATION (DEGRES): *
* * *
* H KL UV W * PHIM * PHI *  PHI? *
Ry R R AR s R R SR SRR R SRS
V1 o+ 001 112 * .03 * <00 * 45.00 =
* *
*x V2 = 910 131 * «00 * 90.00 =* 45.00 +
* *
* V3 = 100 2711 * .00 + 45.00 «+ .00 =
* , *
Je etk fe de e e o ve de de de v e v e ok e e de sk e v v e de s e s g gkt vk A vk s vk ke e e ke de v e Sk e e g e e ke e fe ke ke e A ok e e K

Tableau A.III.III.: Les 3 rotations Ag, correspondant aux 3 variantes distinctes

pour la relation d'orientation selon Bain.





