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1 - INTRODUCTION 

Une solution solide de substitution se présente souvent sous une 

forme désordonnée où les différents atomes se répartissent au hasard sur les 

sites du réseau. Dans certains systèmes, on observe cependant, en dessous d'une 

température critique et au voisinage de compositions atomiques bien définies 

(AB, A3B, etc. ..) que chaque type d'atome occupe préférentiellement un site par- 

ticulier du réseau, de façon à former une configuration ordonnée, appelée sur- 

structure. 

La structure ordonnée possède en général une symétrie d'ordre in- 

férieur à celle de la structure désordonnée, et, au cours des traitements 

thermiques qui provoquent la transformation désordre-ordre, se forment des 

défauts, propres à la surstructure, dont le comportement influence les pro- 

priétés mécaniques, électriques et thermodynamiques de l'alliage. Parmi les 

différentes techniques mises en oeuvre pour L'examen de ces défauts, la mi- 

croscopie électronique s'est révélée particulièrement intéressante et il 

existe dans la littérature de nombreux articles consacrés à ce sujet 11, 2, 

31. 

Si un certain nombre de surstructures peut se décrire à partir 

d'une maille élémentaire relativement simple et possédant un petit nombre 

d'atomes, il existe des surstructures dites à longue période, dont la maille 

élémentaire contient un grand nombre d'atomes et qui peut être décrite à par- 

tir d'une maille plus petite en considérant un arrangement périodique de dé- 

fauts plans et il n'existe, à notre connaissance, aucune étpde détaillée sur 

les défauts de structure dans ce type d'alliage. Dans le but d'étudier l'in- 

fluence du comportement des défauts sur les propriétés mécaniques d'un tel al- 

liage, nous nous sommes préalablement attachés à définir les imperfections 

-que nous appellerons défauts d'ordre- créées au cours de la transformation 

désordre-ordre dans l'alliage Ag Mg afin de bien connaître l'état de nos échan- 
3 

tillons avant les essais de traction. 

Le but de ce travail est de montrer comment l'examen au microscope 

électronique nous a permis de préciser la nature de ces défauts d'ordre. Bien 

que, dans la pratique, on s'efforce de déterminer la géométrie des imperfec- 

tions à partir des micrographies, nous avons cru nécessaire, pour la clarté 

de cet exposé, de le présenter différemment. 

Après avoir, au chapitre II, rappelé les travaux de divers auteurs 

relatifs au diagramme de phase et à la structure de l'alliage Ag Mg, et donné 
3 

les grandes lignes de la théorie de Sato et Toth pour la stabilisation des sur- 

structures à longue période, nous montrerons au chapitre III, à partir de consi- 
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dérations cristallographiques, que les processus d'ordre dans cet alliage 

peuvent donner naissance à deux classes différentes d'interface : macles 

d'ordre et parois d'antiphase, dont la géométrie et llint@raction seront étu- 

diées.Les différents types de contraste auxquels on peut s'attendre en micros- 

copie électronique seront discutés au chapitre IV sur la base de la théorie 

dynamique à deux faisceaux et les observations seront présentées au chapitre 

V dans le cadre de l'étude expérimentale. 



II - GENERALITES 

Si l'existence d'une transformation ordre-désordre à l'intérieur de 

la phase a de l'alliage argent-magnésium pour une concentration atomique voisine 

de 25 % de magnésium était connue depuis 1950 grâce aux travaux de Clarebrough 

et Nicholas (41, il a falLu attendre les travaux de Schubert et coll. aux rayons X 

en 1955 C5) et ceux de Fujiwara et coll. en diffraction électronique en 1958 (61 

pour connaître la structure exacte de la phase ordonnée a'. Les travaux plus ré- 

cents de Gangulee et Bever (7) ont précisé la forme du diagramme de phase que 

nous reproduisons figure 1. 

La maille élémentaire de l'alliage Ag Mg dans sa phase ordonnée est 3 
du type Elle peut se déduire de la maille L l2 (maille cubique à faces 

cenerées possédant un atome de magnésium au sonnnet du cube, et un atome d'argent 
-f 

au centre de chaque face) par un déplacement de vecteur - (a2 + a ) tous les deux 
2 3 

plans (100) (51, (61. La structure peut donc être décrite à l'aide d'une maille 

élémentaire quadratique contenant 16 atomes (figure 2) dont les vecteurs de base 
-f -i + + + +  
a ' 

I ' al2 et a' se déduisent des vecteurs de base a 
3 l9 a2' a3 

de la maille L 1 à 
2 

l'aide des relations : 

1 
Le rapport - varie entre 1,0000 et 1,0055 selon la composition, la 

4al 

distorsion n'étant appréciable que pour une concentration atomique supérieure à 
O 

26 % de magnésium ; le côté a du cube mesure environ 4,11 A, cette valeur variant 

peu avec la composition. 



La maille élémentaire du réseau réciproque est elle aussi quadrati- 

que et ses vecteurs de base ;'' a" a'* sont parallèles aux vecteurs de base 
-f -+ -+ 1 '  2 '  3 , 

a' et a' du réseau direct (le signe est employé dans les notations re- 
a'l* 2 3 
latives au réseau réciproque). Nous avons alors : 

Le facteur de structure est calculé en annexe A. Dans tout ce qui 

suit, les symboles primés se réfèrent à la notation quadratique et les symbo- 

les non primés à la notation cubique à faces centrées ; on a évidemment : 

h ' =  4 h  

k' = k 

eV = e (2 - 3) 

Nous savons que la formation d'une structure ordonnée du type L1 
2 

se traduit dans le diagramme de diffraction par l'apparition de réflexions 

d'indices h, k,e mixtes, qui sont normalement interdites pour la structure 

désordonnée cubique à faces centrées et que l'on appelle réflexions de sur- 

structure (1, 2, 3). La présence de parois d'antiphase périodiques sépare donc 

la tache de surstructure (h k L) avec k + 1 impair en deux taches que nous ap- 

pellerons satellites, d'indices (h + k 1) soit (h' 2 1 k' et), la séparation - T 
étant aux plans d'antiphase ; les réflexions fondamentales et 

les autres réflexions de surstructure ne sont pas affectées par la présence de 

ces parois périodiques. 

Nous pouvons alors construire le réseau réciproque (figure 3) ; 

la figure 4 représente le diagramme de diffraction d'un domaine ordonné, le 

faisceau d'électrons étant approximativement selon r001]. 

II - 3) STABILISATION DES SURSTRUCTURES A LONGUE PERIODE --___-----------------+------------------------- 

La formation de structures ordonnées est habituellement décrite 

en ne considérant que des intéractions entre atomes en position de premiers 

voisins. D'après ce modèle, l'énergie potentielle d'un alliage binaire dont 



les constituants sont A et B peut s'écrire : 

où N (i,j = A ou B) est le nombre de liaisons entre proches voisins i et j. 
i j 

v est l'énergie potentielle de la paire ij . 
i j 

est négatif, l'alliage aura tendance à former le plus grand nombre possible de 

paires AB et donc à s'ordonner. Bien que ce modèle soit en accord avec un cer- 

tain nombre de données expérimentales, il ne peut servir de base générale à 

l'étude de la formation des surstructures, un contre exemple très général 

étant fourni par l'existence de surstructures à longue période où il est né- 

cessaire de considérer une intéraction à grande distance. 

II - 3) 2. Théorie de Sato et Toth (8)  

Sato et Toth considèrent que la minimisation de l'énergie interne 

du cristal est due à une diminution de l'énergie cinétique des électrons. Leur 

théorie est en fait une extension des idées de Jones (9, 10) qui remarque que 

l'énergie cinétique des électrons est minimale quand la surface de Fermi est 

tangente à une limite de zone de Brillouin. L'alliage aura donc tendance à 

adopter une structure telle que l'énergie cinétique des électrons soit minima- 

le. De la même façon, Sato et Toth, remarquant que la formation d'une surstruc- 

ture à longue période implique la présence de limites de zone de Brillouin sup- 

plémentaires, considèrent que la stabilisation de cette structure se fait selon 

le même mécanisme. La forme de la surface de Fermi étant liée au nombre d'élec- 
e trons de valence par atome du cristal (soit ;), ils donnent entre la périodicité 

e des antiphases, My et - la relation suivante qui est en accord avec l'expérien- 
a 

où t est un paramètre qui tient compte de la non sphéricité de la surface de 

Fermi. 



III - CRISTALLOGRAPHIE DES DEFAUTS D'ORDRE 

III - 1) DEFINITIONS ----------- 
Toute imperfec t ion  du c r i s t a l  ordonné qu i  d i s p a r a î t  l o r s  du passa- 

ge à l ' é t a t  désordonné es t  appelée dé fau t  d ' o rd re .  Les d é f a u t s  d ' o rd re  que nous 

é tud ie rons  s o n t  c réés  au  cours  des t r a i t e m e n t s  thermiques p a r  coalescence de 

germes ordonnés ; ce  son t  des dé fau t s  p l ans  : p a r o i s  de macle e t  p a r o i s  d'an- 

t i phaçe  qu i  l i m i t e n t  des domaines ordonnés. 

III - 2) MACLES D'ORDRE -------------- 
E t a n t  donnée l a  symétr ie  cubique du réseau désordonné, l e s  pa ro i s  

d ' an t iphase  pér iod iques  peuvent ,  dans deux germes v o i s i n s , ê t r e  s i t u é e s  dans 

deux plans {lOO)cfc d i f f é r e n t s  e t  il s ' a g i t  d e  déterminer  l e  type  d ' i n t e r f a c e  

e n t r e  deux r ég ions  à "superpériodes"  d  ' o r i e n t a t i o n s  d i f f  é r e n t e s  . 
La f i g u r e  6 est un diagramme de d i f f r a c t i o n  que l ' o n  o b t i e n t  cou- 

ramment dans l ' é t u d e  des s u r s t r u c t u r e s  à longue pér iode.  C ' e s t  une s e c t i o n  
JI 

(100) du r é seau  réciproque r ep ré sen t é  f i g u r e  5 qui  correspond à l a  superposi- 

t i o n  de? t r o i s  o r i e n t a t i o n s  pos s ib l e s  de l a  superpériode.  11 e s t  f a c i l e  de v o i r  

que l a  f i gu re  6 se dédui t  de l a  f i g u r e  4  p a r  maclage s u r  l e s  d i f f é r e n t s  p lans  

{1103cfc. Remarquons que les r é f l e x i o n s  fondamentales son t  communes aux d i f f é -  

r e n t e s  p a r t i e s  du c r i s t a l  a l o r s  que chaque r é f l e x i o n  de s u r s t r u c t u r e  ou s a t e l -  

l i t e  correspond à des domaines d ' o r i e n t a t i o n  déterminée ; l a  technique de champ 

n o i r ,  qui  c o n s i s t e  à s é l e c t i o n n e r  à l ' a i d e  du diaphragme de c o n t r a s t e  une onde 

d i f f r a c t é e  s e r a  donc pa r t i cu l i è r emen t  u t i l e  dans l ' é t u d e  de c e t t e  s t r u c t u r e  

maclée : une image en champ n o i r  réalisée à l ' a i d e  d'une tache s a t e l l i t e  ou de 

s u r s t r u c t u r e  ne p ré sen t e r a  un c o n t r a s t e  que pour l e s  domaines où l e s  p a r o i s  

d v a n t i p h a s e  pér iod iques  s o n t  dans l ' o r i e n t a t i o n  correspondante.  La construc-  

t i o n  du diagramme de d i f f r a c t i o n  d'une s t r u c t u r e  maclée est  rappe lée  en  annexe 

B. 

Les d i f f é r e n t e s  p a r t i e s  du c r i s t a l  son t  donc en f a i t  symétriques 

p a r  rappor t  à un p l a n  de macle cohérente  du type  {110) 
c f c '  

Il y  a u r a  cependant 

une l égè re  d é s o r i e n t a t i o n  du réseau commun de p a r t  e t  d ' a u t r e  de l ' i n t e r f a c e  

pour une concen t r a t i on  atomique de magnésium supé r i eu re  à 26 %. (Figure 7 ) .  

Remarquons que,  contrairement  aux r é s u l t a t s  de  Fujiwara e t  s e s  col-  

l abo ra t eu r s  (61, q u i  t r a v a i l l a i e n t  s u r  des lames minces préparées  pa r  é p i t a x i e ,  

nous observons des  r é f l e x i o n s  s a t e l l i t e s  i n t e r d i t e s  au tour  des r é f l e x i o n s  fon- 

damentales, a u s s i  b i e n  dans l e  cas  d 'un domaine totalement  ordonné ( f i g u r e  4 )  

que dans l e  ca s  de l a  supe rpos i t i on  des  t r o i s  o r i e n t a t i o n s  p o s s i b l e s  ( f i g u r e  6).  

L ' o r i g i n e  de ces  r é f l e x i o n s  s a t e l l i t e s  n ' e s t  pas  t r è s  b i en  d é f i n i e .  Dans l e  cas 



du Cu Au, Glossop e t  Pash ley  ( 1 1 )  l ' a t t r i b u e n t  à un phénomène de  doub le  d i f -  

f r a c t i o n ,  a l o r s  que Ogawa e t  s e s  c o l l a b o r a t e u r s  {12} p e n s e n t  q u ' e l l e s  s o n t  dues  

à une v a r i a t i o n  p é r i o d i q u e  de  l a  s t r u c t u r e .  

III - 3) PAROIS D 'ANTIPHASE ------------------ 
Une p a r o i  s é p a r a n t  deux p a r t i e s  d u  c r i s t a l  es t  a p p e l é e  p a r o i  d ' a n t i -  

phase  quand c e s  deux p a r t i e s  se d é d u i s e n t  l ' u n e  d e  l ' a u t r e  p a r  une t r a n s l a t i o n  

q u i  est une p é r i o d e  du r é s e a u  fondamental  cub ique  à f a c e s  c e n t r é e s ,  mais non une 

p é r i o d e  d e  l a  s u r s t r u c t u r e .  La d i r e c t i o n  de  l a  s u p e r p é r i o d e  est  l a  même dans les 

deux p a r t i e s ,  

Du f a i t  de  l a  s y m é t r i e  q u a d r a t i q u e ,  l e s  p l a n s  {lOO}cfc n e  s o n t  p l u s  

t o u s  é q u i v a l e n t s  e t  nous devons d i s t i n g u e r  deux c a s ,  s e l o n  que l a  t r a n s l a t i o n  

(que nous a p p e l l e r o n s  v e c t e u r  d ' a n t i p h a s e )  s e  t r o u v e  ou non dans l e  p l a n  des 

p a r o i s  p é r i o d i q u e s .  

La p r e m i è r e  s i t u a t i o n  est  d é c r i t e  à l ' a i d e  d 'un  v e c t e u r  d ' an t ipha-  
1 -+ -t 

se du t y p e  bl = 2 (2 a 2  + a3) c e  q u i  provoque une m o d i f i c a t i o n  de  l a  séquen- 

c e  des  p a r o i s  "pé r iod iques"  ( f i g u r e  8 a ) .  La seconde s i t u a t i o n  e s t  d é c r i t e  à 

l ' a i d e  d 'un v e c t e u r  d ' a n t i p h a s e  du type  : 
m -+ n 3 m -, = (c  ?-af + - a l 2 )  = ( z  a l  2 - a  ) a v e c  O < n < 8 e t  m = O s i  n e s t  p a i r  ; 

3 2  - 8  1 - 2  * + n + m +  
m = 1 s i  4 e s t  i m p a i r  ; dans c e s  c o n d i t i o n s  - a,  e s t  une t r a n s l a t i o n  du ré -  

L L 

s e a u  e t  c e  v e c t e u r  p e u t  s ' é c r i r e  : 

Ces déplacements  provoquent  un d é c a l a g e  des  p a r o i s  d ' a n t i p h a s e  p é r i o d i q u e s  
-f 

( f i g u r e  8 b )  s a u f  dans le  cas où g' = 2(a1 + a2)  Il est  é v i d e n t  q u e  l e  vec- 
n -+ 

2 
+ 2, )  qui, se d é d u i t  de  tt2 e n  t e n a n t  compte de  l a  s y m é t r i e  t e u r  = 7 (2  a l  - 3 

q u a d r a t i q u e e s t a u s s i  un v e c t e u r  d ' a n t i p h a s e .  

 existence de p a r o i s  d ' a n t i p h a s e  e s t  dans  c e r t a i n s  c a s  une consé- 

quence d e  l ' e x i s t e n c e  de  macles  d ' o r d r e  ; 

En e f f e t ,  les p a r o i s  d e  macle entre une r é g i o n  à s u p e r p é r i o d e  dans 

l a  d i r e c t i o n  [ l O O j  e t  un domaine à s u p e r p é r i o d e  selon-CO011 s o n t  s i t u é e s  dans 

l e s  p l a n s  (101) e t  (IO?), La combinaison de  c e s  deux p l a n s  de  macle p e u t  donner 

n a i s s a n c e  à une p a r o i  d ' a n t i p h a s e  d a n s  l ' u n e  d e s  r é g i o n s  ( f i g u r e  9) : Les r é g i o n s  

II e t  11 symét r iques  de  l a  r é g i o n  1 p a r  r a p p o r t  aux p l a n s  (IO?) e t  (101) ,  r e s -  
a  b 

pec t ivement ,  se d é d u i s e n t  l ' u n e  d e  l ' a u t r e  à l ' a i d e  d 'un  v e c t e u r  d e  t r a n s l a t i o n  

p a r t i e l  de  la s u r s t r u c t u r e .  C e t t e  p a r o i  d ' a n t i p h a s e  est  c r é é e  a u  c o u r s  de  l a  

t r a n s f o r m a t i o n  d é s o r d r e  o r d r e  quand les germes II e t  II e n  p o s i t i o n  d e  macle 
a  b  

p a r  r a p p o r t  à 1 se r e j o i g n e n t .  



I V  - ETUDE THEORLQUE DU CONTRASTE DO AUX DEFAUTS D'ORDRE EN MICROSCOPIE ELEC- 

TRONIOUE PAR TRANSMISSION 

I V  - 1) INTRODUCTION ------------ 

Considérons  une s i t u a t i o n  analogue à c e l l e  de l a  f i g u r e  1 0 .  Un 

d é f a u t  i n c l i n é  d o n t  l e  p l a n  f a i t  l ' a n g l e  C3 avec  l e s  f a c e s  de l a  lame mince sé- 

p a r e  les par i r ies  (1) e t  ( IL)  du c r i s t a l ,  L b r i g i n e  O e s t  c h o i s i e  à l ' i n t e r s e c -  

t i o n  du d é f a u t  e t  de  l a  f a c e  d ' e n t r é e  de  l a  kame. Chacune des  deux p a r t i e s  e s t  

c a r a c t é r i s é e  p a r  Les pa ramèt res  s  t T .  . Les v e c t e u r s  de d i f f r a c t i o n  a c t i f s  
+ i' +iY 1 

dans chac.une des  deux p a r t i e %  g, e t  g, p e u v e n t  ê t r e  légèrement d i f f é r e n t s  e t  
L 

"r .+ i 
L 

nous poserons  Ag = ( 4  - 1) 
l a  d i f f r a c t i o n  d e s  é l e c t r o n s  p a r  un c r i s t a l  possè-  

d a n t  u n  d é f a u t  p l a n ,  on c o n s i d è r e  que chacune d e s  deux p a r t i e s  est  un c r i s t a l  

p a r f a i t  e t  l a  t h é o r i e  dynamique à deux f a i s c e a u x  montre que l e s  ampl i tudes  des  

ondes t r ansmise  ( T )  e t  d i f f r a c t é e  (S) s o n t  données p a r  l a  r e l a t i o n  m a t r i c i e l l e :  

T  Ss 
j 

J ,  e s t  l a  m a t r i c e  de  t r a n s m i s s i o n  pour  un c r i s t a l  p a r f a i t .  où M = (S 
j j~ 

O 
+ ,+ ) r e p r é s e n t e  l ' e f f e t  de  l ' i n t e r f a c e .  

O exp i (a - 2  il Ag .rl) 

La r e l a t i o n  ( 4  - 2) nous permet de c a l c u l e r  l e s  i n t e n s i t é s  t r a n s -  

mise 1 = TT* e t  d i f f r a c t é e  I = SS*. Les c a l c u l s  s o n t  longs  e t  f a s t i d i e u x  e t  
t S 

nous ne  dcnneronç pas  l e s  e x p r e s s i o n s  g é n é r a l e s  q u i  peuvent ê t r e  touvées  dans 

l a  l i t t é r a t u r e  (131, Nous nous  a t t a c h e r o n s  s u r t o u t  à d é f i n i r  l e s  p r o p r i é t é s  

de s y m é t r i e  de l ' image dans  les c a s  p a r t i c u l i e r s  é t u d i é s .  

I V  - 2) MACLES D'ORDRE -------------- 
Nous avons d é j à  vu au c h a p i t r e  p r é c é d e n t  que l e s  r é f l e x i o n s  fon- 

damentales  o p è r e n t  s imul tanément  de p a r t  e t  d ' a u t r e  de  l ' i n t e r f a c e ,  a l o r s  que 

pour  les r é f l e x i o n s  s a t e l l i t e s  ou de s u r s t r u c t u r e ,  une s e u l e  p a r t i e  du c r i s t a l  

est  e n  p o s i t i o n  d e  Bragg. 11 f a u t  donc s ' a t t e n d r e  à deux types  d i f f é r e n t s  de 

c o n t r a s t e  s e l o n  l a  r é f l e x i o n  a c t i v e  cons idérée .  

I V  - 2) l ,  &éfJexions  de s u r s t ~ u c t u r e  ou s a t e l l i t e s  

Examinons t o u t  d ' a b o r d  le c a s  où l ' o n d e  q u i  p a r t i c i p e  à l a  forma- -------------- 
' * ' ~ e s  d i v e r s e s  n o t a t i o n s  employées s o n t  r a p p e l é e s  e n  annexe C e  



t i o n  de l ' image cor respond  à une r é f l e x i o n  s a t e l l i t e  ou de s u r s t r u c t u r e .  Une 

d e s  deux p a r t i e s  du c r i s t a l  ( l a  p a r t i e  II p a r  exemple) n ' e s t  pas  e n  p o s i t i o n  

d e  Bragg e t  le  système ( 4  - 2)  s e  r é d u i t  à : 

c e  q u i  donne : 

i S = -  s i n  11 o  
~ , t ' ,  1 

c e  q u i  donne pour  Les i n t e n s i t é s ,  s i  on  n e  t i e n t  pas  compte du f a c t e u r  d ' a t -  

t é n u a t i o n  d é c r i v a n t  l ' a b s o r p t i o n  normale { 19)  

s 
It = (ch Ii ol z l  + - 2 1 

u s h  n oli z l j  - ,- si: n o l r  z l  (4-5-a) 
1 r o l r t ,  

Nous aurons  donc s u r  l ' image  une v a r i a t i o n  pseudo-pér iodique de  

l ' i n t e n s i t é  e n  f o n c t i o n  d e 2  a Pour un d é f a u t  i n c l i n é ,  l a  s i t u a t i o n  est  analo-  l 
gue à c e l l e  d 'une  lame mince e n  forme d e  d i è d r e  e t  nous aurons  s u r  l ' image  un 

système de f r a n g e s  d ' é g a l e  é p a i s s e u r .  La d i s t a n c e  i n t e r f r a n g e  e s t  : 

I V  - 2) 2 .  R é f l e x i o n s  fondamentales  ........................ 
Les r é f l e x i o n s  fondamentales  s o n t  communes aux  deux p a r t i e s  du c r i s -  

t a l .  Cependant, compte t e n u  de  l a  l é g è r e  d é s o r i e n t a t i o n  du r é s e a u  de  p a r t  e t  

d ' a u t r e  de  l ' i n t e r f a c e ,  l e s  v e c t e u r s  de  d i f f r a c t i o n  a c t i f s  s o n t  légèrement  

d i e é r e n t s  de  p a r t  e t  d h u t r e  de l ' i n t e r f a c e  ( f i g u r e  I l ) ,  sauf  s i  les p l a n s  

r é f l e c t e u r s  s o n t  pa ra l1 ,è les  a u  p l a n  d e  macle. 
+ 

Ag est  p e r p e n d i c u l a i r e  à l ' i n t e r f a c e .  En e f f e t ,  s i  2 est  un vec- 

t e u r  du réseau  d i r e c t  contenu dans l e  p l a n  d e  macle (donc commun a u x  deux par-  
+ + + 3 

t i e s ) ,  glo 1 e t  g2.1 s o n t  d e s  e n t i e r s  e t  g e t  g2 d i f f è r e n t  s i  peu e n  module e t  

en  d i r e c t i o n ,  que l ' o n  a  nécessa i rement  : 

3 -f 
Avec l e  choix  d ' o r i g i n e  que nous avons f a i t ,  nous aurons  donc Ag .r = O. De 

1 
p l u s ,  l e  c a l c u l  f a i t  e n  annexe D montre que les f a c t e u r s  de  s t r u c t u r e  r e l a t i f s  

aux r e f l e x i o n s  o p é r a n t  de  p a r t  e t  d ' a u t r e  de  l ' i n t e r f a c e  s o n t  i d e n t i q u e s  : l e s  



coefficients de Fourier du potentiel sont donc égaux en module et il n'y a 

pas de déphasage ; on aura donc : 

a = O  tl = t2 = t - 
k - T2 = 'r 

Le paramètre qui caractérise ce type de défaut sera donc : 

S = t(si - s2) 
Le système (4-2) se réduit donc à : 

Le calcul des intensités C131, montre que leurs expressions peu- 

vent se mettre sous la forme : 

Dans ces conditions, et compte-tenu des valeurs particulières que 

prennent les différents paramètres, nous remarquerons que : 

a) les termes contiennent un terme périodique en 
t,s 

cos (n o Ir '1 + n a z ) que l'on peut écrire : 
2r 2 

cos (r; o 
Ir '1 

+ n o~~ z2) = COS { R (olr - u2r) z1 + R u2r 1 (4-9) 

Ce qui montre que la périodicité est 12 (o - o ) I-', terme qui- 
Ir 2r 

est en général grand puisque la différence entre o et a n'est jamais très Ir 2 r 
importante. La contribution de ces termes au profil de franges ne sera donc 

pas prise en considération. 

b) Une estimation de l'importance relative des termes L@) et 
t,s 

1(3) montre que, pour des échantillons pas trop minces, la contribution des 
t,s 
rermes d3) est la plus importante, Pour étudier qualitativement le profil de 

t.s 
franges, il suffit donc de ne considérer que ces termes, qui s'écrivent : 

(3) - ti { -  cos 2 n olr zl w1 W2 It - - 2 sh 2 (n 02i z 2  + m2) 

... + cos 2 n 02r sh 2 (n ali zl + ml)} (4-10 a) 

(3 )  = ' s i- cos 2 R olr z1 ~h 2 (n 02i z2 - m2) 
IJ2 *s 2 

a . .  - cos 2 R 5 2r '2 sh 2 (n oli Zl + m,) (4-10 b) 

où W. = (1 + Si ti) 1/2 
1 
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La nature des franges extrêmes se déduit aisément de ces expres- 

sions. Près de la surface d'entrée ( z  O) on ne considère que les premiers 
1 

termes de chaque expression, qui sont en phase. Nous en concluons que les 
II premières franges" sont de même nature en champ clair et en champ noir, alors 

que les "dernières franges" (qui correspondent à z =O) sont de nature opposée. 
2 

Le fait que les signes des deux termes de I(~) sont opposés, montre que les 
t 

franges extrêmes sont de nature opposée en champ clair, alors qu'elles sont 

de même nature en champ noir. 

Les macles d'ordre donnent donc lieu à deux types de contraste en 

microscopie électronique, Si la réflexion qui participe à la formation de 

l'image est une réflexion satellite ou de surstructure, une des deux régions 

n'est pas en position de Bragg et nous aurons, à l'interface, un système de 

franges d'égale épaisseur de type dièdre. Si la réflexion qui participe à la 

formation de l'image est une réflexion fondamentale, nous aurons, à cause de 

la distorsion du réseau qui provoque une variation de s de part et d'autre de 

l'interface, un système de franges du type ô ,  sauf si l'onde est réfléchie 

par les plans parallèles à l'interface. Remarquons cependant que pour l'al- 

liage Ag3 Mg, la déformation n'est pas appréciable pour une concentration ato- 

mique de hgnésium inférieure à 26 % et qu'il ne faut donc pas s'attendre 

dans ce cas, à la présence de systèmes de franges de type ô ; dans ces condi- 

tions, la paroi ne sera détectée que si l'image est formée à l'aide d'une ré- 

flexion satellite ou de surs tructure . 
IV - 3) PAROIS D'ANTIPHASE ------------------ 

La nature du contraste dû à ces défauts est caractérisée par le 
+ -f 

paramètre a = 2 Ti g. R. Le  réseau n'est pas déformé et le vecteur de diffrac- 

tion actif est le même de part et d'autre de l'interface. Nous avons donc 

Déterminons les valeurs de a possibles dans la structure étudiée. 

Pour un vecteur daantiphase dans le plan des parois périodiques, nous avons, 

puisque : 

D'après les relations (A-5) les parois d'antiphase ne seront vi- 

sibles que si l'onde qui participe à la formation de l'image est une satelli- 

te et nous aurons alors a = Ii. 
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Pour un vecteur d'antiphase situé dans un plan perpendiculaire 

aux parois périodiques, nous avons puisque : 

Pour une réflexion satellite, h' est impair et k' quelconque, 
I L  

a est donc un multiple de - ; pour une réflexion de surstructure, h' est un 4 
multiple de 4 et donc a = mlT. Les parois d'antiphase sont invisibles si la 

réflexion qui participe à la formation de l'image est une réflexion fondamen- 

tale, 

Les expressions pour les intensités prennent alors les valeurs 

suivantes : 

d3) = N {sin ( 2  n or z1 
t 

+p) sh (2 P oi z2 + 24) 

... * sin (2 11 a 
r '2 + y )  sh ( 2  n oi Z, + 2 4) 1 (4-12 C) 

... - sin (2 Ii o 
r z2 +y) sh (2 li oi zl + 2 4) 1 

2 0, (stj2 + cos - 
avec L, = 

2 
2 F  

L "  O 
2(1 + s t )  

2 a 
sin 7 



a 7 2 a '1/2 1 sin 71 (s2 tL + cos 4 

signe (cos 'g) = signe (sin a )  

Nous constatons donc que : 

a) Les termes 1") ne dépendent que de la variable z . Pour un 
t,s O 

échantillon d'épaisseur constante, ce terme est constant et peut devenir nul 

si L = O, soit s = O et a = iI. 

b) Pour les échantillons suffisamment épais, les termes I(~) sont 
t 3s 

prépondérants et permettent de décrire le contraste sauf dans le cas a = ïï 

où les termes I(~) peuvent être également importants. 
t,s 

Pour a f 11, il est donc suffisant de ne considérer que les ex- 

pressions d3). Près de la surface d'entrée (z  = O), on a évidemment 
t,s 1 

sh (2 Il ai zo 2 2  $) j i  sh ( 2  2 $) ce qui montre que les premiers termes de 

chaque expression sont prépondérants; les "premières franges" seront donc de 

même nature en champ noir et en champ clair, Les "dernières franges" seront 

par contre de nature opposée. Si l'on échange z et z l'expression de 1 ne 
1 2  ' t 

change pas. Le système de franges est donc symétrique en champ clair et, par 

conséquent, asymétrique en champ noir. Remarquons en outre que l'intensitg de 

l'onde diffractée possède la propriété : 

Le cas a = II a été étudié en détail par Van Landuyt et ses colla- 

borateurs (201, Il ressort de leur étude que l'image en champ noir est symé- 

trique dans le cas purement dynamique (s = O) et que pour de grandes valeurs 

de s (/stl = 1 à 2 )  le terme 1(3) devient rapidement prépondérant ; le systè- 
t,s 

me de franges acquiert alors les caractéristiques des systèmes tels que a Z 11. 

Les profils de franges correspondant aux différentes valeurs de a 

pour l'alliage Ag Mg ont été représentées figure 12 dans le cas purement dy- 
3 

namique pour différentes épaisseurs de l'échantillon. L'image en champ noir, 

où les variations d'intensité sont beaucoup plus importantes, sera plus con- 

trastée que l'image en champ clair. 

La présence des parois d'antiphase n'affecte pas la forme du dia- 

gramme de diffraction, dont les taches possèdent cependant une structure fine 

(161. 
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Remarquons qu'une théorie à deux faisceaux ne constitue pas tou- 

jours une approximation suffisante pour décrire le contraste des parois d'an- 

tiphase C26) qui ne sont visibles que si la réflexion qui participe à la for- 

mation de l'image n'est pas fondamentale. En effet, les facteurs de structure 

des réflexions de surstructure ou satellites sont plus petits que ceux des 

réflexions fondamentales (voir annexe A) ; l'intensité des réflexions de sur- 

structure ou satellites sera donc plus faible que celle des réflexions fonda- 

mentales, même lorsque les points correspondants sont très proches de la 

'sphère d'Ewald ; il est donc très difficile en pratique de réaliser une con- 

dition de contraste à deux ondes. 
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V - ETUDE EXPERIMENTALE 

V - 1) PREPARATION DES ECHANTILLONS ET TRAITEMENTS THERMIQUES .................................................. --- 

Un lingot d'alliage dont la composition atomique est de 22 % de 

magnésium, nous a été fourni par le CEN de Mol. Il a été transformé par la- 

minage en lamelles de 0,l mm d'épaisseur qui, après un recuit de 4 heures à 

800" C sous vide, ont subi, également sous vide, les traitements thermiques 

suivants : 

A : aucun traitement 

B : recuit de 6 jours à 360" C 

C : recuit de 12 jours à 370" C 

D : recuit de 75 jours à 370" C, puis refroidissement à raison 

de 30" C par jour jusqu'à la température ambiante, la température de fusion 

étant d'environ 820" C et la température de transition ordre-désordre de 

392" C pour la composition idéale de Ag Mg I 7 1 .  Un recuit très long est né- 
3 

cessaire pour l'obtention de domaines ordonnés de taillè raisonnable (1 p 

environ), ainsi que le montre la figure 13 : nous remarquons en effet que la 

taille moyenne des domaines est de 100 a pour des échantillons A, (figure 13 a), 
alors qu'elle est de 1 p environ pour les échantillons D (figure 13 b). 

En vue de l'examen au microscope électronique, les lamelles ont 

ensuite été polies électrolytiquement par jet avec un appareillage dérivé du 

système Disa Electropol. Une pompe fait circuler l'électrolyte dans un tube ., 
de polyéthyléne qui aboutit dans un entonnoir ; à l'extrémité du tube est 

fixé un cylindre creux en acier inox qui joue le rôle de cathode. L'échan- 

tillon constitue l'anode ; il est maintenu par l'expérimentateur qui peut 

ainsi faire varier la distance entre les deux électrodes, donc la densité 

de courant pour une même tension (figure 14). Le polissage est effectué en 

présentant tour à tour les deux surfaces de la lamelle, jusqu'à ce qu'un pe- 

tit trou soit percé. Les bords de ce trou sont généralement suffisamment min- 

ces (leur épaisseur est inférieure ou de l'ordre du dixième de micron) pour 

être observables au microscope électronique. 

L'alliage Ag Mg a été poli à l'aide du bain C préconisé par les 3 1 
établissements Struers pour le magnésium et ses alliages. L'opération dure en- 

viron dix minutes ; une tension entre les électrodes de 60 V et une intensité 

de 0,07 A sont nécessaires à l'obtertion d'une surface bien polie. 

Le recuit préalable de 4 heures à 800" C a nettement amélioré la 

qualité des échantillons, en éliminant sans doute la plupart des défauts dûs 

au traitement mécanique et qui empêchaient l'obtention d'un bon polissage. 



V - 2) OBSERVATION DES DEFAUTS D'ORDRE AU MICROSCOPE ELECTRONIqUE ....................................................... -- 
La figure 15 est une image en champ noir prise à l'aide d'une ré- 

flexion satellite. Elle représente différents systèmes de franges aus aux pa- 

rois d'antiphase. Remarquons sur cette photo la présence d'un contour d'in- 

clinaison où l'intensité diffractée est maximale, ce qui correspond à s = O ; 

ces contours proviennent du fait que les échantillons utilisés sont presque 

toujours légèrement courbés et qu'à cette courbure correspond une variation 

continue de S. Nous voyons que, en A, les franges extrêmes sont symétriques 

et que leur nature varie avec le signe de s, ce qui est caractéristique des 

défauts pour lesquels a = II. En B, par contre, le système de franges est 

asymétrique et a est alors différent de II. 

La figure 16 est l'illustration d'un certain nombre de types de 

contraste que l'on a envisagés au chapitre précédent. Les photos 16 a, b et c 

sont des images en champ noir prises respectivement à l'aide des trois réfle- 

xions d'un "triplet" qui apparaissent tour à tour en position de Bragg quand 

on incline l'échantillon. La région 1 est en contraste quand les réflexions 

qui opèrent sont les deux extrêmes du triplet (figures 16 a et c). La région 

II est en contraste quand la réflexion centrale participe à la formation de 

l'image (figure 16 b). La région III n'est jamais en contraste : les réfle- 

xions satellites correspondantes ne sont pas situées sur la sphère d'Ewald. 

Sur les figures 16 a et c, la région II apparaît avec un contraste résiduel, 

dû à ce que la tache de surstructure correspondante n'est pas tout à fait 

éteinte, et il y a, à l'interface avec la région III (hors contraste) un sys- 

tème de franges d'égale épaisseur produit par la paroi de macle inclinée. 

Etant données deux régions en relation de macle d'ordre, on re- 

marque que le plan d'accolement de ces régions peut prendre deux orientations 

distinctes : par exemple les parois de macle entre les régions à parois d'an- 

tiphase périodiques dans les plans (100) et (O1O)cfc sont situées dans les 
- cf c 

plans (llO)cfc et (l.lO)cfc. L'accolement entre les deux régions peut donc se 

faire selon un zigzag. L'étude cristallographique (cf. figure 9) a montré que 

dans la plupart des cas, il est nécessaire de créer une paroi d'antiphase 

dans l'angle du zigzag. La figure 16 est une confirmation de ces hypothèses. 

La variation du contraste en A peut s'interpréter par une combi- 

naison de parois d'antiphase situées dans les différents plans {100} se- 
cfc ' 

lon le schéma représenté figure 17. En effet, d'après la diffraction,nous pou- 

vons dire que le plan de lame est approximativement (150) 
cfc' 

et de ce fait, 

les traces des plans (lOO)cfc et (O1O)cfc sont confondues. De plus, l'indexa- 



tion des réflexions satellites nous permet de dire que dans la région 1 les 

parois d'antiphase périodiques sont situées dans les plans (001) cfc' (voir * 
figure 23 Annexe B : la représentation d'une section (120) du réseau réci- 

cfc 
proque) . 

La première paroi d'antiphase est située dans un plan (010)-,_ ; 
3 n -t -+ 3 + CLC 

le vecteur d'antiphase est R = - (al + a ) (modulo t) où t désigne une trans- 1 2  3 
lation de la structure quadratique ; la seconde est parallèle aux parois pé- 

-t 1 - t  3 -+ 
riodiques ; son vecteur d'antiphase est donc R = - (al + a2) (rnod. t). La 2 2 
troisième paroi est située dans Lin plan (100) et le vecteur d'antiphase 

-+ m -+ -+ cf c 
est P = - (a2 + a ) (rnod. t). La quatrième est parallèle aux parois pério- 

3 2 3 
3 1 3  +- +- + + 

diques, le vecteur déplacement est R = - (al + a ) (mod. t) = R2 (rnod. t) . 4 2 2 
La cinquième est située dans un plan (010) cfc' son vecteur d'antiphase est 
3 L +  3 -+ - (al + a3) (mod. t) R5 - 2 

Ces vecteurs doivent cependant vérifier les relations : 
3 3 -+ 3 
R3 = R1 + R2 (rnod. t) 
3 3 3 + 
R5 = R3 + R2 (rnod. t) 

soit : 

m -+ -+ n + l +  1 +  n +  3 a + - a  + - a  7 (a2 + '3) =a 1 2 2 2 3 (rnod. t) 

L 3 3 m+l+ m +  +- - (a, + a3) = Z + - 
2 2 1 a2 + 2 a3 (mod t) 

nt1 +- 
Ces relations sont vérifiées si n est impair (dans ce cas - a 

2 1 

est une translation de réseau) et on a de plus : n = m = 1 .  Ceci permet d'ex- 

pliquer pourquoi le contraste est identique aux deux extrémités de l'image. 

La différence de contraste entre le centre de l'image et les extrémités est 

attribuée à un changement de a. Pour la première et la cinquième parois, nous 

avons en effet : - 
1 * nII a (1) = = 2 n 15 T . $ p0'1 = - - (mod. 2 II) (5 - 5 )  4 

alors que pour la troisième, nous avons : - 
n 5 nIi (3) = 2 12 i :]* . - [011~ = - = 

nII 
a 2 4 n: - -  (mod. 2 II) 4 

Pour la deuxième et la quatrième parois, a est égal à II pilisqu' 

elles sont parallèles aux parois périodiques. 

Nous n'avons pas pu mettre en évidence une variation de s de part 

et d'autre d'une paroi de macle d'ordre, ni en diffraction (les taches fonda- 



mentales ne se dédoublent pas) ni en transmission (absence de franges 6). Ce- 

ci s'explique très bien par le fait que la déformation du réseau n'est appré- 

ciable que pour une concentration atomique de magnésium supérieure à 26 % 

alors que nous travaillons sur un alliage contenant 22 % de magnésium. 

11 faut aussi constater la présence de macles spinelles dans les 

plans {lll}cfc qui ne sont pas éliminées par le recuit et qui arrêtent la 

croissance des domaines (figure 13 b). Nous pouvons alors obtenir en diffrac- 

tion un diagramme analogue à celui représenté figure 18 (les explications 

nécessaires à la compréhension de ce diagramme sont données en annexe B). 

On peut obtenir l'image "directe" des parois d'antiphase périodi- 

ques en sélectionnant à l'aide d'un diaphragme les deux taches satellites 

dues à leur présence I22). Quand les domaines sont trop petits, nous sélec- 

tionnons une région où les trois directions de superpériode sont présentes. 

Trois ondes au moins participent à la formation de l'image, ce qui provoque 

une distance interfrange double decelle attendue dans les régions où les do- 

maines se superposent (figure 19). On peut l'expliquer grossièrement de la 

façon suivante : s'il existe plusieurs domaines dans le cristallite (où les 

amplitudes diffusées s'ajoutent) nous pouvons considérer que tout se passe 

comme si nous avions une maille élémentaire formée de 64 mailles cubiques à 

faces centrées avec des antiphases périodiques dans les trois directions. Si 

nous décrivons le réseau cristallin à l'aide d'une maille élémentaire de vec- 

teurs de base A 1 Â le potentiel cristallin peut être représenté par une 
1 2 3' 

série de Fourier : 

v (X Y Z )  = z vhkl exp 1-2 i II (k +9 + & ) ]  
hlce A3 

Si par exemple, le plan du diagramme de diffraction est le plan 

Ag, chaque tache de diffraction peut être considérée, dans le plan focal de 

la lentille, comme une source d'amplitude proportionnelle à V 
hkO' 

et l'ampli- 

tude diffractée dans ce plan sera telle que : 

hx ky 
A(x, y) o- E VhkO exp 1- 2 i II (- -> 1 

hk + A2 

VkhO étant proportionnel à F hk0 ' nous powons écrire : 
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Le diaphragme de contraste permet de n'utiliser qu'un petit nom- 

bre d'ondes pour former A(x, y). Dans le cas de la figure 19, nous sommes dans 

un plan (001) et nous avons sélectionné les taches d'un triplet qui ont pour 

indices, dans la notation considérée, (470) (400) et (4 IO), et, puisque 

Al = A = 4 a, nous aurons : 
2 

A(x, Y) exp ( - 2 i E 4x G) F4ï0 exp (2 i L) 4 a 
+ F400 + F4I0 ~ X P  (-2 i %) 1 

(5 - 10) 
Au voisinage de (100) nous pouvons considérer ( f  - 

cfc Ag f ~ g g )  
constant (24) et, d'après les valeurs trouvées en annexe A, 

A(x,y) (fAg - f ) exp (-2in z) ((14) exp (2iIIx)- 2+(l+i) exp (-2inL)) 
Mg 4a 4 a 

(5 - 11) 
soit 

n 
A(XYY) (fAg - fMg) exp (-2iIIx) a { - 1+fi cos (2 II & - + } (5 - 12) 
Nous aurons alors : 

Les variations de la fonction 1 (x,y) sont représentées figure 20. 

On constate que la distance entre deux maxima successifs est de 4 a, ce qui 
correspond à un interfrange de 16 a environ. 
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VI - CONCLUSION 

L'étude entreprise au microscope électronique a permis de préciser 

la nature des défauts d'ordre dans un alliage possédant une surstructure à 

longue période ; nous avons montré que ces imperfections étaient de deux ty- 

pes : macles d'ordre et parois d'antiphase, comme on pouvait le prévoir à par- 

tir de considérations géométriques sur les symétries respectives des structu- 

res ordonnée et désordonnée. 

Nous sommes donc maintenant à même d'effectuer des essais mécani- 

ques en ayant une bonne connaissance, du point de vue des défauts, de l'état 

de nos échantillons. Notre travail se poursuivra par l'étude des imperfec- 

tions introduites par la déformation de cet alliage et par l'étude de leur 

intéraction avec les défauts d'ordre. 



ANNEXE A : FACTEUR DE STRUCTURE ET DISTANCE D'EXTINCTION 

La s t r u c t u r e  e s t  d é c r i t e  à l ' a i d e  de l a  ma i l l e  quadrat ique représen- 

t é e  f i g u r e  2. Avec l e s  no ta t ions  employées, nous avons : 

+ f  
1 exp { ?in; ( -$ &l + 2 " + n  4 B' )} + fAg n=2 3  

c exp (2 inz .n  '; ) 
Ag n=o - 4 

-+ -+ -+ 
a '  a '  a '  3 + + 

+ f 3 -+ 2 1 1 :; a; a' exp { 2ing ( - 
2 + g + n ~ ) l  

Ag n=o 
+ fAg ngo exp { 2 i i i g ( m h - $ }  

où f e t  f  r ep ré sen ten t  l e s  f a c t e u r s  de d i f fus ion  atomique pour l e s  é lec-  
Ag Mg 

t rons ,  r e l a t i f s  à l ' a r g e n t  e t  au magnésium. 

Fh'k'e! = f 
1 h  ' 

exp (ih- 2 + fMg exp[in ( h l + k ' d '  )j A exp ( i n n  k' )  
Mg n=o n=o 2  

1 h ' 
+ exp {in ( k ' + L 1 ) l  exp ( i n  n  - ) + f Ag 

1 h  ' 
2  Ag ex?? ( i m i ' )  exp ( i n T )  n=o C n=o 

h l  3 h ' 
+ f exp { i n  (k'+ri ) }  ~ X P  ( i n n  - ) + f exp { i n ( t ' i h '  ) 13 exp(inng')  Ag n=o 2 Ag 4 C 

n=o 2  
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Nous aurons donc à d i s t i n g u e r  l e s  d i f f é r e n t s  ca s  s u i v a n t s  : 

1') h '  # 2 p avec p  e n t i e r  s o i t  h  # 5 
- h '  + 1' p a i r  

Fh'k'&' 
= O (A-5 a )  

- k '  + &' impair  
iIIh' 

F h i k f l ?  = 2{ l  + exP(-)} 2  (fAgq f  Mg ) (A-5b) 

1 
2")  h '  = 4 p  + 2  s o i t  h = p  + -  

2 Fh'k'&' 
= O (A-5 c)  

3")  h' = 4 p  s o i t  h  = p  

- k '  + R' impair  = O (A-5d) 

- k '  ,R1  p a i r s  h  p a i r  FhTk1 = 4(3f + f  ) (A-5e) 
Ag Mg 

h i ~ a i r  F h i k i L l  = 4 ( f M g -  fAg) (A-5f) 

- k 1  , R 1  impairs  h  p a i r  F , tk1 , l  = 4(fMg - (A-5g) 

h  impair F h l k I p  = 4(3f + f  ) (A-5h) 
Ag Mg 

La t h é o r i e  cinématique de la  d i f f r a c t i o n  des é l e c t r o n s  par  l e s  

c r i s t a u x ,  montre q u e . l e  f a c t e u r  de s t r u c t u r e  e s t  r e l i é  au c o e f f i c i e n t  de 

Four ie r  V+ du p o t e n t i e l  pa r  l a  r e l a t i o n  ( 2 7 ) .  
g  

où R e s t  l e  volume de l a  m a i l l e  é lémentaire .  

Compte tenu de l a  d é f i n i t i o n  (C-4) de l a  d i s t ance  d ' e x t i n c t i o n ,  

t+,nous pouvons l a  c a l c u l e r  à p a r t i r  de l a  formule : 
g  

où c  e s t  un f a c t e u r  de c o r r e c t i o n  r e l a t i v i s t e  = 1,1957 pour l e s  é l e c t r o n s  

accé l é ré s  sous 100 k  V. 

h e s t  l a  longueur d'onde des é l e c t r o n s  = 0,037 pour l e s  é l ec t rons  

a c c é l é r é s  sous 100 k  V. 

Compte tenu  des va l eu r s  p a r t i c u l i è r e s  des  f a c t e u r s  de d i f f u s i o n  

atomique {24) ,  nous pouvons donner l e s  d i f f é r e n t e s  va leurs  de IF 1 e t  a i n s i  
h k l  

c a l c u l e r  l e s  d i s t a n c e s  d ' e x t i n c t i o n s  ( l e  volume R de l a  ma i l l e  quadrat ique 
3 

e s t  p r i s  égal  à 277,70 a ) que nous donnons dans l e  t ab l eau  A-1 pour l e s  ré -  

f l ex ions  d ' i nd ices  l e s  moins é levés .  ( l e s  r é f l ex ions  sont  indexées dans l e  sys- 

tème cubique à f a c e s  c e n t r é e s ) .  



nature de la réflexion 

1 1  1 Fondamentale 71,8 270 

200 1 1  64,4 300 

220 I I  46,4 420 

31 1 11  40 500 

33 1 11  2 7 730 

1 O0 Surstructure 15,6 1250 

011 11  15,2 1300 

120 11  12,3 1600 

21 1 1 1 11,4 1750 

122 I I  
993 2 100 

1 
-1 0 4 Satellite 11 1800 

* Les valeurs de / F ~ ~ ~ /  sont données sans tenir compte de la correction re- 

lativiste. 



ANNEXE B GEOMETRIE DE LA DIFFRACTION D'UNE STRUCTURE MACLEE { 21 )  

Rappelons que deux c r i s t a u x  s o n t  e n  p o s i t i o n  de  macle s i  d e  p a r t  

e t  d ' a u t r e  de  l e u r  p l a n  commun, a p p e l é  p l a n  de  mac le ,  il e x i s t e  un r é s e a u  de  

m a i l l e  m u l t i p l e  d e  c e l l e  q u i  l e u r  est  p r o p r e .  Les r e l a t i o n s  d e  s y m é t r i e  q u i  

e n  d é c o u l e n t  impl iquen t  que l e  r é s e a u  e n  p o s i t i o n  de  macle e s t  symét r ique  du 

r é s e a u  i n i t i a l  p a r  r a p p o r t  a u  p l a n  d e  macle,  ou s ' e n  d é d u i t  p a r  une r o t a t i o n  

de  180' a u t o u r  de s a  normale a p p e l é e  axe de  macle,  l ' u n  au  moins de c e s  deux 

é léments  de  s y m é t r i e  a y a n t  d e s  i n d i c e s  r a t i o n n e l s  (231.  

Dans l e s  c r i s t a u x  cub iques ,  l e s  p l a n s  ( h  k  1 )  du r é s e a u  d i r e c t  e t  
* 

l e s  p l a n s  (h  k  1 )  du r é s e a u  r é c i p r o q u e  s o n t  p a r a l l è l e s ,  s i  b i e n  que l a  norma- 

l e  au  p l a n  (h  k  l )  e s t  l a  d r o i t e  [h k  4 . Nous emplo ie rons  donc,  dans c e  q u i  

va  s u i v r e ,  l a  n o t a t i o n  cubique à f a c e s  c e n t r é e s  pour  d e s  r a i s o n s  de commodité. 

B-1. Cas p a r t i c u l i e r  du p l a n  de macle p a r a l l è l e  a u  f a i s c e a u  ---- -------------- ------------- .................... 
L'axe de  macle e s t  a l o r s  p a r a l l è l e  a u  p l a n  du r é s e a u  r é c i p r o q u e  

c o r r e s p o n d a n t  au  diagramme d e  d i f f r a c t i o n ,  e t  l e  diagramme de  macle e s t  ob te -  

nu p a r  s imple  r o t a h ,  c e  q u i  co r respond  à l ' i m a g e  m i r o i r  du diagramme de 

d i f f r a c t i o n  de  l a  m a t r i c e  p a r  r a p p o r t  à c e t  axe ( f i g u r e  2 1 ) .  

Les i n d i c e s  des  t a c h e s  de  d i f f r a c t i o n  dus  à l a  macle,  p a r  r a p p o r t  
* 

a u  r é s e a u  r é c i p r o q u e  s o n t  d é d u i t s  d e  l a  fapon s u i v a n t e .  S i  [h k  e s t  un 

v e c t e u r  du r é s e a u  r é c i p r o q u e  e t  L p  q  rl l ' a x e  de macle ,  il r é s u l t e  du macla- 
* 

ge s u r  (p q  r )  que Ch k  4 * e s t  devenu [h k  l] . NOUS devons d é t e r m i n e r  
1 1  1 

h k  R dans  l e  r é s e a u  r é c i p r o q u e  de  l a  m a t r i c e .  Pu i sque  l e s  v e c t e u r s  
l l k  * 

[h k  e] e t  [hl k l  11] s o n t  même module, nous pouvons é c r i r e  : 

où n  est  un f a c t e u r  q u i  dépend de  h ,  k ,  1. On a donc : 

h + h l = n p  k + k l = n q  l + l 1 = n r  

de  p l u s ,  

d ' o ù  n  = 
2(ph  + qk + r l )  

2  
p  + q 2 + r  

2 

s o i t  h = 
2p(ph + qk + 11)  _ - 

1 p 2 i q 2 + r  2  
(B-2a) 

(B-2b) 

(B- 2 c)  
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Bien que c e t t e  i n d e x a t i o n  s o i t  dans  l e  c a s  p r é s e n t  inunédiate,  c e s  

fo rmules  nous s e r o n t  cependant  u t i l e s  dans l e  c a s  où l e  p l a n  de  macle n ' e s t  

p a s  p a r a l l è l e  a u  f a i s c e a u .  

B-2, Cas ---- g é n é r a l  ---------- du p l a n  d e  macle  o r i e n t é  a u  h a s a r d  

Supposons que l e  f a i s c e a u  p a s s e  p a r  l ' a x e  d e  zone Cu v w] du r é -  

s e a u  de  l a  m a t r i c e .  Nous pouvons d é t e r m i n e r  l ' a x e  de  zone p a r a l l è l e  dans l a  

macle e n  u t i l i s a n t  une s é r i e  de  r e l a t i o n s  semblables  aux  r e l a t i o n s  (B-2). 

Les nouveaux i n d i c e s  pour les v e c t e u r s  du r é s e a u  (ou p l a n s  du r é s e a u  r é c i -  

proque)  s e r o n t  ob tenus  e n  c o n s i d é r a n t  les mêmes r e l a t i o n s  c a r  l e s  p l a n s  
ele 

(h  k 1 )  du r é s e a u  d i r e c t  s o n t  p a r a l l è l e s  a u x  p l a n s  ( h  k 1 )  du r é s e a u  r é c i -  
* 

proque.  Conna i s san t  l e  p l a n  ( h  k 1 )  du r é s e a u  r é c i p r o q u e  de  l a  m a t r i c e ,  l e s  
* 

r e l a t i o n s  (B-2) nous  p e r m e t t e n t  de  d é t e r m i n e r  l e  p l a n  (h  k 1 ) du r é s e a u  
1 1 1  

r é c i p r o q u e  de l a  macle. 

L ' é t a p e  s u i v a n t e  e s t  l a  s u p e r p o s i t i o n  d e s  deux p l a n s ,  avec  une 

o r i e n t a t i o n  c o r r e c t e .  Pour c e l a ,  on r e p o r t e  d ' abord  l e  diagramme de  d i f f r a c -  

t i o n  de  l a  m a t r i c e  ; p u i s  o n  c h o i s i t  deux p o i n t s  du diagramme de  l a  macle que 

l ' o n  i n d e x e  p a r  r a p p o r t  à l a  m a t r i c e  à l ' a i d e  d e s  r e l a t i o n s  B-2. 
* 

cons idé rons  l e  p l a n  (001) du r é s e a u  r é c i p r o q u e  e t  l e  p l a n  de ma- 

c l e  (101) .  1 , ' a p p l i c a t i o n  d e s  r e l a t i o n s  (B-2) montre que l e  p l a n  du r é s e a u  
-X 

r é c i p r o q u e  de l a  macle c o r r e s p o n d a n t  e s t  (100) . Il r e s t e  ma in tenan t  à super-  

p o s e r  c e s  deux p l a n s  avec l a  bonne o r i e n t a t i o n ,  Pour c e l a ,  nous  c h o i s i s s o n s  

l e s  p o i n t s  002 e t  020 de l a  macle  e t  nous voyons q u ' i l s  o n t  pour  i n d i c e s ,  r e -  

l a t i v e m e n t  au r é s e a u  r é c i p r o q u e  de l a  m a t r i c e ,  200 e t  020, r e spec t ivement .  

Nous obtenons  a l o r s  l e  diagramme r e p r é s e n t é  f i g u r e  22 c .  La combinaison de  

c e t t e  f i g u r e  e t  d e  l a  f i g u r e  21 b ,  obtenue e n  c o n s i d é r a n t  un maclage s u r  l e  

p l a n  (110) p a r a l l è l e  au  f a i s c e a u ,  nous donne b i e n  un diagramme de d i f f r a c t i o n  

i d e n t i q u e  à c e l u i  r e p r é s e n t é  f i g u r e  7. 
Y 

Considérons m a i n t e n a n t  l e  p l a n  (120) du r é s e a u  r é c i p r o q u e  repré -  

s e n t é  f i g u r e  4 co r respondan t  à l a  s u p e r p o s i t i o n  d e s  t r o i s  o r i e n t a t i o n s  p o s s i -  

b l e s .  C e t t e  s e c t i o n  e s t  r e p r é s e n t é e  f i g u r e  23 a. L ' a p p l i c a t i o n  d e s  r e l a t i o n s  

B-2 montre  que l b x e  de macle  s p i n e l l e  d o i t  ê t r e  L p  q rJ = [lil] pour  obte-  

n i r  un p l a n  r a t i o n n e l  du r é s e a u  r é c i p r o q u e  e t  a l o r s  l e  p l a n  cor respondan t  du 
* 

r é s e a u  r é c i p r o q u e  d e  l a  macle  e s t  (102) . Les p o i n t s  030 e t  221 du r é s e a u  

r é c i p r o q u e  de  l a  macle o n t  pour  i n d i c e s ,  r e l a t i v e m e n t  a u  r é s e a u  r é c i p r o q u e  
--- 

de l a  m a t r i c e ,  212 e t  003, r e s p e c t i v e m e n t .  La s u p e r p o s i t i o n  d e s  deux diagram- 

mes de d i f f r a c t i o n ,  o r i e n t é s  c o r r e c t e m e n t ,  p r o d u i t  l e  diagramme r e p r é s e n t é  

f i g u r e  2 3 c  q u i  e s t  analogue à c e l u i  de  l a  f i g u r e  18. 



ANNEXE C NOTATIONS UTILISEES EN THEORIE DU CONTRASTE 

En microscopie  é l e c t r o n i q u e ,  on u t i l i s e  des  lames minces d o n t  

l ' é p a i s s e u r  e s t  i n f é r i e u r e  ou de l ' o r d r e  du dixième de micron ; l e s  dimen- 

s i o n s  l a t é r a l e s  s o n t  de l ' o r d r e  de quelques  d i z a i n e s  de  microns e t  s e r o n t  

c o n s i d é r é e s  comme i n f i n i e s  : 

- z r e p r é s e n t e  l ' é p a i s s e u r  de l a  lame mince 
O 

- z d é f i n i t  l a  p rofondeur  d ' u n  p o i n t  du c r i s t a l  
-> 4. - k e t  k+ d é s i g n e n t  l e s  v e c t e u r s  d 'onde i n c i d e n t  e t  d i f f r a c t é s  : i l s  

O g 
s o n t  p ra t iquément  normaux à l a  s u r f a c e  d ' e n t r é e  ; 

-+ 7' -+ 
on a : k-t = 

g 
ko + g 

-t 
où g e s t  un v e c t e u r  du r é s e a u  réc ip roque .  

Dans l e  c a s  à deux f a i s c e a u x ,  il n 'y  a qu 'une s e u l e  onde d i f f r a c -  

t é e  impor tan te  ; l e  c r i s t a l  e s t  o r i e n t é  de  façon  q u ' i l  n ' y  a i t  qu'un s e u l  

p o i n t  du r é s e a u  r é c i p r o q u e  p roche  de l a  sphère  d'Ewald ( f i g u r e  26) .  

- s d é s i g n e  l a  d i s t a n c e  d e  l a  sphère  d'Ewald a u  noeud du r é s e a u  r é c i p r o -  

que correspondant  ; o n  a : 
2 2 

k - k-2 
s = -  O 

Le p o t e n t i e l  é l e c t r o s t a t i q u e  c r i s t a l l i n  est  développé e n  s é r i e  de 

F o u r i e r  : 
+ -f -+ 

V ( r )  = $  V-t exp (2 i Ii g . r ) .  
g 

g 

2me 
On pose U+ = - V-t 

g h2 g 

k 
Pour les c r i s t a u x  c e n t r o s y m é t r i q u e s ,  on a V-t = V -t 

g -g 

- t-t r e p r é s e  t e  l a  d i s t a n c e  d ' e x t i n c t i o n ,  e l l e  e s t  d é f i n i e  p a r  : 
g "k- 

La r é s o l u t i o n  de l ' é q u a t i o n  de  ~ c h r o d i n ~ e r  montre que l e s  ampli-  

t u d e s  d e s  ondes t r a n s m i s e  (T) e t   diffractée(^) s o n t  données p a r  : 
i s 

T(z) = c o s  II a  z - - s i n  II a z 
a 

(C-5a) 

i 
S(z) = - s i n  Ii o z 

a t '  
g ,  



O n  u t i l i s e r a  p a r  l a  s u i t e  l e s  symboles T- e t  S-, q u i  s o n t  d é f i n i s  
- 

p a r  T- = T(-s)  ; S = S(-S) (C-7) 

La d i f f u s i o n  i n é l a s t i q u e  d e s  é l e c t r o n s  provoque un phénomène d 'ab- 

s o r p t i o n  d o n t  l e s  e f f e t s  ne peuvent  p a s  être i g n o r é s  quand l ' é p a i s s e u r  de  l a  

lame d e v i e n t  i m p o r t a n t e .  Mol iè re  {14)  e t  Yoshioka (15)  o n t  p roposé  d ' e n  ren- 
-+ 

d r e  compte e n  remplaçant  l e  p o t e n t i e l  V(r)  p a r  un p o t e n t i e l  complexe, ce  q u i  

r e v i e n t  à s u b s t i t u e r  à t+ une q u a n t i t é  complexe t'+ t e l l e  que : 
g g  

Les p a r a m è t r e s  T+, d i f f é r e n t s  pour  les d i f f é r e n t e s  r é f l e x i o n s  ac- 
g  

t i v e s  s o n t  a p p e l é e s  longueurs  d ' a b s o r p t i o n  ; on p rend  e n  g é n é r a l  : 

r+ 2 10 t-+ ; on p e u t  a l o r s  p o s e r  {18}.  
g  g  

Nous p o s e r o n s  de  p l u s  ( 1 3 ) .  

Nous pouvons a l o r s  é c r i r e  : 

q u i  e s t  de l a  même forme que S = - s i n  ï i  o z (C-llb)  
o t '  

g  

Un d é f a u t  p l a n  dans un c r i s t a l  est  c a r a c t é r i s é  p a r  l e  déplacement 

R de l a  p a r t i e  i n f é r i e u r e  p a r  r a p p o r t  à l a  p a r t i e  s u p é r i e u r e  ; s i  l a  dé for -  

ma t ion  e s t  f a i b l e ,  nous  pouvons é c r i r e  : 

-+ + 
Ce d é f a u t  s e r a  donc c a r a c t é r i s é  p a r  l e  pa ramèt re  a = 2 Ii g  R ,  q u i  

r e p r é s e n t e  e n  f a i t  l e  déphasage e n t r e  les c o e f f i c i e n t s  de F o u r i e r  du p o t e n t i e l  

r e l a t i f s  à chacune de  ces  p a r t i e s .  



ANNEXE D EFFETS DE DIFFRACTION DUS AUX MACLES D'ORDRE 

hns l'étude de la diffraction d'une structure maclée, il est com- 

mode de décrire la structure à l'aide d'une maille non primitive, commune aux 

deux réseaux. Pour un plan de macle (107) par exemple, nous prendrons une 
cfc 

maille quadratique composée de seize mailles cubiques, telle que 
4. -+ + -+ + -f 
a" = 4 a ; a" = a ; a" = 4 a (figure 7). Nous pouvons dire que le fac- 
1 1 2 2 3 3 

teur de structure est la somme d'un terme dû à la contribution d'atomes 

d'Argent placés en tous les points du réseau et d'un terme dû à la contri- 

bution d'atomes de facteur de diffusion f = f - f , placés aux points oc- 
Mg Ag 

cupés par les atomes de magnésium. 

Pour la partie 1, nous avons : 
3 mai' 

-f 
a" 

F-t = -f 1 ' 
Fo * f L exp(2 i n i. T3)  {l + exp(2 i g. 7 ; ) )  ... 

g m=O 

-f -f -f 
a" 
1 

a'' 
2 

ai' 
{i + exp l2 i II (T + - + -3)1 2 8 

où F est la contribution de 16 mailles élémentaires de la structure cubique 
O 

à faces centrées. 
-+ *'l - On a évidemment : g ,  al - h" = 4 h (D-2a) 

+II = k'l = 
g. a2 k (D-2b) 

-+ *II 

g. a3 = 
L 1 = 4 R  (D-2c) 

1 
= F  + f  Fh"k'tl" 

hli 
O 

i 1 + exp(i II 7 ) } {l + exp [i II (h'i+k'i+fi')] } 
exp(i ïi -4; -1 2 

z 

Dans la partie II, nous avons : 

II exp (2iIIh1') -1 1 " 
Fh~tkttRti = F  O + f  { 1 + exp (in7 ) 1 { 1 + exp [in (~'+k"+e")] } (D-3b) 

exp(in2 )-1 

Dans ces conditions, les deux derniers termes sont .simultanèment 

non nuls si h" et 1" sont multiples de 4 (soit h et entiers) avec la con- 

dition supplémentaire 4h + k + R et h + k + 41 pairs, soit h, k, 1 de même 

parité, ce qui correspond aux réflexions fondamentales de la structure cubi- 

que à faces centrées ; on a alors : 
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FIGURE 230  P L A N  (120 f DU RESEAU RECIPROQUE 
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