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UILISATION

MONOCRISTAUX DE MAGNESIUM

- e e e e e e e e e el e el el el el el e e el T e e

DANS UN SPECTROMETRE X

Ce dipldme comprend trois parties distinctes :

- Polissage de monocristaux de magnésium,
- Orientation de ces monocristaux,

- Réglage d'un spectron&tre & rayons X.

Ces trois parties ne sont cependant pas indépendantes si on les con=
sideére comme devant servir & 1l'étude de la diffusion des rayons X par les ondes
d'agitation thermique des monocristaux de magnésgium. Il est indispensable en
effet dans une telle étude d'avoir des monocristaux aussi parfaits que possible
et d'orientation connue. L'étude du flux diffusé se réalise 3 l'aide d'un spece
trométre de Bragg, lequel doit éfre réglé avant d'effectuer toute mesure pré-

cisee



POLISSAGE ELECTROLYTIQUE

DE MONOCRISTAUX DE MAGNESIUM
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Le magnésium dont on dispose se présente sous la forme d'un cylindré
étroit 3 pour &tre utilisable dans des mesures, il devra &tre découpé en lames.
a faces paralléles, perpendiculairement & l'axe d'ordre six § puis, chaque

lamelle devra &tre polie.

A 1iaide de papiers de verre de plus en plus fins, on arrive & une
surface trés lisse, comme on le désirait, meis un tel polissage (polissage
mécanique) perturbe la surface du cristal dont la structure différe alors de
celles des couches profondes du matériau ; or, ce sont les couches superfi =
cielles qui interviennent dans la formation de 1l'image de diffraction ; aussi,

est~il préférable d'employer le polissage électrolytique.

1°) - PRINCIPE DU POLISSAGE ELECTROLYTIQUE -

Cfest un phénoméne de dissolution anodique d'une piéce dans un bain
d'électrolyse : les aspérités de la pidce & polir se dissolvent préférentiel-

lement aux fonds dessillons.

On obtient une surface dont le poli est comparable ou supérieure &
un excellent poli mécanique 3 d'aubre part, le polissage électrolytique élimine
la couche perturbée par le polissage mécanique en la dissolvant réguliérement
une attaque chimiqie serait possible, mais elle pourrait se concentrer en cer=

taines régions ou &tre trop lente pour pénétrer assez profondément.



20) - MONTAGE -

Le magnésium constitue donc 1'anode d'un bain d'électrolyse, la

cathode étant en acier inox ordinaire.

Le montage potentiométrique permet d'établir aux bornes de la cellule
une tension définie V qui ne subit pratiquement pas l'influence de la polarie
sation anodique & condition toutefois que Ry soit nettement inférieur & la

résistance r du voltamétre.

En effet, soient i le courant qui traverse le voltamétre,

I le courant qui traverse la résistance r,
V:RlI:'I'l

E R2 (I +1i)+7V

i

Si R; <<r, I est 3 i ; la puissance dissipée R, (1 + i)2 + Ry 1

est donc alors peu différente de (Rl + Rz) 12, clogt-a-dire de la puissance

dissipée dans le potentiom®tre seul.

30) - CONDITIONS ELECTRIQUES -

Le facteur essentiel du polissage est la densité de courant ancdique 3
trop forte, elle peut accentuer les reliefs ; trop faible, elle ne dissoudra
pas les rayures préexistantes. Dans le cas de certains métaux, en particulier

du magnésium, la valeur favorable de l'intensité de courant est facile &
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ensuite contr8lé en plagant sur le trajet du faisceau des écrans fluorescents
réglés A& hauteur convenable : le manque de paramdtres commodes rend ce réglage

toujours difficile,

A - Obtention d'un faisceau monochr@mathue homogéne -
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1°) = Principe du monochromateur =

I1 est constitué par une lame de quartz courbée entre les deux néchoie
res cylindriques d'une presse ; le systéme de serrage est constitué

- scit par quatre vis (monochromateur Beaudouin);

- soit par des machoires magnétiques (monochromateur C G R), ce qui

assure une pression plus uniforme.

Le monochromateur utilisé étant dissymétrique, la lame de quartz est
taillde de fagon que les plans réticulaires (1 01 1) fasse avec la face plane

de la lame un angle A = 19 environ.

On utilise la réflexion sélective sur les plans (I O T 1), ce qui
5 4]
. . . N ) A= 0,71 A
correspond & un angle de Bragg © = 6° 06! puisque sin © = 7a Y= 3341
- 9

L'angle du rayon incident avec la face planc est (0 = «), 1l'angle dw

rayon réfléchi (6 +X ). e
- e ¥

oA 77“ \ /)\} "\\.\/
s : e/

/

En fait, le cristal n'est pas plan, mais il est courbé élastiquenent

par la presse de cintrage (les plans réticulaires ont la forme de cylindres de
révolution) ce qui permet d'augmenter le domaine de réflexion et, par suite d'obe
tenir un faisceau réfléchi plus intense : ce domaine de réflexion est pour les
cristaux parfaits, un domaine angulaire de 4 & 5" j il augmente avec l'ioperfece

tion. du cristale.
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REFLEXTONS SUCCESSIVES™ (Courbes Gf)
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