
U N I V E R S I T É  D E  L I L L E  

FACULTE DES SCIENCES - 

3 C Y C L E  

MENTION PHYSIWE DU SOLIDE 

Étude topographique par rayons X 
des dislocations dans la structure du tellure 

Membres du Jury : M. FOURET 

M. SAADA 

M. BILLARD 

M. AUTHIER 

Président 

Rapporteur 

Examinateur 

Invité 

Présentée à Lille, le l e r  Juillet 1970 

Pa" 

Jean D I  PERS10 



gIVERSITE DE LILLE ------------------ 
ICULTE DES SCIENCES ------------------- 

Listes pour Thèses - 26.3.70 

DOYENS HONORAIRES 

MM. H. LEFEBVRE, M. PARREAU 

PROFESSEURS HONORAIRES 

MM. ARNOULT, BROCHARD, CAU, CHAPPELON, CHAUDRON, DEHEUVELS, DEHORNE, DOLLE, 
FLEURY, P. GERMAIN, KAMPE DE FERIET, KOURGANOFF, LAMOTTE, LELONG, Mme LELONG, 
MM. MAZET, MICHEL, NORMANT, PARISELLE, PAUTHENIER, BOIG, ROSEAU, ROUBINE, 
ROUELLE, WIEMAN, ZAMANSKY, CORDONNIER. 

PROFESSEURS TITULAIRES 

BACHHUS Pierre 
BEAUFILS Jean-Pierre 
BECART Maurice 
BLOCH Vincent 
BONNEMAN Pierre 
BONTE Antoine 
BOUGHON Pierre 
BOURIQUET Robert 
CORSIN Pierre 
DECUYPER Marcel 
DEDECKER Paul 
Le Doyen DEFRETIN René 

M. DEHORS 
M. DELATTRE Charles 
M. DURCHON Maurice 
M. FOURET René 
M. GABILLARD Robert 
M. GLACET Charles 
M. GONTIER Gérard 
M. HEUBEL Joseph 
M. LIEBAERT 
M. MONTREUIL Jean 
M. MORIAMEZ Michel 
M. MARTINOT LAGARDE 
M. PEREZ Jean-Pierre 
M. PHAM MAU QUAN 
M. POUZET Pierre 
Mme SCHWARTZ Marie-Hélène 
M. TILLIEU Jacques 
M. TRIDOT Gabriel 
M. VIDAL Pierre 
M. VIVIER Emile 

Astronomie et Calcul Numérique 
Chimie Générale 
I.U.T. Lille 
Psychophysiologie 
Chimie Industrielle 
Géologie Appliquée 
Mathématiques 
Biologie Végétale 
Paléobotanique 
Mathématiques 
Mathématiques 
Directeur du Laboratoire de Biologie 
Maritime de Wimereux 
Automatique 
Géologie Générale 
Biologie Animale 
Physique 
Electronique 
Chimie Organique 
Mécanique des Fluides 
Chimie Minérale 
I.U.T. Lille 
Chimie Biologique 
I.U.T. Valenciennes 
Mécanique des Fluides 
Physique 
Mathématiques 
I.U.T. Lille 
Mathématiques 
Physique 
Chimie Minérale Appliquée E.N.S.C.L. 
Automatique 
Biologie Animale 



M. WATERLOT Gérard 
M. WERTHEIMER Raymond 

M. BENABOU Jean 
M. LUCQUIN Michel 
M. LEBRUN André 
M. PARREAU Michel 
M. SAVARD Jean 
M. SCHALLER François 
M. SCHILTZ René 

Géologie et Minéralogie 
Physique 

PROFESSEURS A TITRE PERSONNEL 

Mathématiques 
Chimie Physique 
C.U.E.E.P. 
~athémat iques 
Chimie Générale 
Biologie Animale 
Physique 

PROFESSEURS SANS CHAIRE 

M. BELLET Jean 
M. BODART Marcel 
M. BOUISSET Simon 
M. CELET Paul 
M. CONSTANT Eugène 
M. DEHAYE Michel 
M. DERCOURT Jean-Michel 
M, DEVRAINNE Pierre 
M. GUILLAUME Jean 
Mme LENOBLE Jacqueline 
M. LINDER Robert 
Mle MARQUET Simone 
M. MONTARIOL Frédéric 
M. PROUVOST Jean 
M. VAILLANT Jean 

Physique 
Biologie Végétale 
Physiologie Animale 
Géologie Générale 
Electronique 
Chimie Physique et Minérale Ier Cycle 
Géologie et Minéralogie 
Chimie Minérale 
Biologie Végétale 
Physique 
Biologie Végatale 
Mathématiques 
Chimie Minérale Appliquée 
Géologie et Minéralogie 
Mathématiques 

MAITRES DE CONFERENCE ( et chargés des fonctions) 

M. ABBAR 
M. AUBIN Thierry 
M. BEGUIN Paul 
M. BILLARD Jean 
M. BKOUCHE Rudolphe 
M. BOILLET Pierre 
M. BOILLY Bénoni 
M. BONNOT Ernest 
M. BRIDOUX Michel 
M. CAPURON Alfred 
M. CARREZ Christian 
M. CHOQUET Marcel 
M. CORTOIS Jean 
7%- ~ ~ J e a n - P a u l  

I.U.T. Amiens 
Mathématiques Pures 
Mécanique des Fluides 
Physique 
Mathématiques 
Physique 
Biologie Animale 
Biologie Végétale 
I.U.T. Béthune 
Biologie Animale 
Calcul Numérique 
I.U.T. Lille 
Physique 
~1ectrotecTin~qu-é 



Mme DRAN Raymonde 
M. GOUDMAND Pierre 
M. CRUSON Laurent 
M. GUILBAULT Pierre 
M. HERMAN Maurice 
M. HUARD de la MARRE Pierre 
M. JOLY 
Mle KOSMANN Yvette 
M. LABLACHE COMBIER Alain 
M. LACOSTE Louis 
M. LANDAIS Jean 
M. LAURENT François 
M. LEJBUNN Daniel 
Mme LEHMANN Josiane 
M. LEROY Jean-Marie 
M. LEROY YVES 
M. LOUAGE Francis 
M. LOUCHEUX Claude 
M. MAES Serge 
M. MAIZIERES Christian 
M. MESSELYN Jean 
M. MIGEON Michel 
M. MONSIGNY Michel 
M. MONTEL Marc 
M. MONTUELLE Bernard 
Mme MORIAMEZ BOULLET Claude 
M. NICOLE Jacques 
M. PANET Marius 
M. PAQUET Jacques 
M. PARSY Fernand 
M. PONSOLLE 
M, POVY Jean-Claude 
M. RACZY 
M. ROOS Philippe 
M. ROY Jean-Claude 
M. SAADA Georges 
M. SALMER Georges 
M. SMET Pierre 
M. SEGUIER Guy 
M. THOMAS Daniel 
M. WATERLOT Michel 
Mme ZINN Justin Nicolr 

Chimie Organique 
Chimie Physique 
Mathématiques 
Physiologie Animale 
Physique 
Calcul Numérique 
Biologie Animale 
Mathématiques 
Chimie Générale 
Biologie Végétale 
Chimie Organique 
Automatique 
Mathématiques 
~athématiques 
E.N.S.C.L. 
I.U.T. Lille 
Sciences Appliquées 
Chimie Physique 
Physique 
Automatique 
Physique 
Sciences Appliquées 
Chimie Biologique 
physique 
I.U.T. Lille 
I.U.T. Valenciennes 
E.N.S.C.L. 
dlectrotechnique 
sciences -~ppli~<ées 
Mécanique des Fluides 
C.S.U. Valenciennes 
Sciences Appliquées 
Radioélectrique 
I.U.T. Lille 
Psychophysiologie 
Physique 
Electronique 
Physique 
I.U.T. Béthune 
C.S.U. Valenciennes 
Géologie Générale 
Mathématiques 





Ce . tuvai l  a U é  eZ;dec;tué au &ohcLtohe de DédauA dans 

L u  S o l i d u  de La FacuRtQ d a  ScLwcu  dc LLUe aauh La &ec.tian 
de Mamieu Re Phoduaewr SAADA, à q u i  je &Lem à e x p h e h  Aou-te 

ma gh&ude. 

Je hemehde Mamieuh Le Phodabeuh FOURET y& a bien 
v o d u  me @he L'honneuh de @aidu Re ju&j e.t MoYL?Iiem Le Pho- 

dena euh B I L L A R D  q u i  a accep.té d'en tRhe membire. 

J ' e x p h e  ma podonde heconnainbance à Mon~Le~h Le Phu- 

Z;abeuh AUTHlER qUA a b d v i  avec in.téhé2 La @aghahion de ce 
R h a v d  c?;t avec RequeR j ' a i  eu de ~huc; tueu~a  d inwaionh.  Je 

hemmcie R u  mwbtru de bon équipe de hechehche quh m ' o n t  Aau- 

j o ~  accu&U avec g c n t i U u ~ e  et do& L u  nombheux coiza& 
ex encouacjeme& m ' o n t  é;té ;th& phodiJtabLa. 

Mu hwehciemem vont égdemeM.t à I t o u  m u  caUèguu 
du R a b o m o h e  CL en parz ; t i c~eh  à Momiewt Jean-CRaude DOUKUAN, 

d o n t  L' d & L Z  e.t Ra co&bo~a;tion m' on2 c k d &  à meneh à b i u  ce 

R h a v ~ ,  



S O M M A I R E  
-.- ..-*..-,--- 

P i  :: ETUDE CRISITiLLOGiiAPkXQTdE: DES DIaLOCATIONS 
___d ,". _ * I___-C--JI--P-___U_LI_I_ 

11 - 1) RAPPEL3 CRISTALLOGWHIQUES 

II - 2 )  ETUDE DES DISLOCATIONS 

11 - 2  - 1 )  G é n é r a l i t é s  

II - 2  - 2 )  D i s l o c a t i o n s  p a r f a i t e s  

II - 2  - 3 )  P ~ o p r l é t é s  é l a s t i q u e s  

III : LA METHODE DE LANG 

III - 1) PRINCIPE DE LA mTHODE 

III - 2) MISE EN EVIDENCE T9POGRAPHILQUE DES DEFAWS 

III - 2  - 1)  F o z r n a t l û n  des  i m a g e s  

III - 2 - 2 )  C o n t r a s t e  des i m a g e a  

III - 3 )  RESOLUTION 

III - 4 )  APPLICATION A LA DIFFRACTION DES RAYONS X PAR FJN CRISTAL 

DE TELLURE PARFAIT 

III - 4 - 1) F a c t e u r  d e  s t r u c t u r e  g é o m é t r i q u e  

111 - 4  - 2 )  A b s o r p t i o n  

III - 4 - 3 )  L a r g e u r  des  p r o f i l s  de r é f l e x i o n  t h é o r i q u e 8  

III - 5 )  PROBLEMES EXPERIMENTAUX 

I V  : PREPAMTLON -- DES ECHANTLLLONS 

1 V  - 1) ORIGINE DE NOS ECHANTXLLONS 

I V  - 2 )  DECOUPE ET POLISSAGE CHENIQUES 

XV - 2 - 1 )  S c i e  c h i m i q u e  2 £ 1 1  

I V  - 2 - 2) Polisseuse chmique  

I V  - 3) LES CONTRAINTES SUPEMICIE1,LES 

I V  - 3 - 1 )  P r o b l è m e s  du coZlage 

I V  - 3 - 2)  L e s  m a n i p u l a t i o n s  

I V  - 4 )  INPLUENCE DU RECUIT 

I V  - 5) PREPARATION DE LAMES MINCES POUR L'OBSERVATION EN 

METHODE DE LANG 

I V  - 5 - 1) M o n o e r i s t a u x  W 

IV - 5 - 2) M o n o c r i s t a l  C 



V : ETUDE TOPOGRAPHIQUE DES DEFAUTS DANS UN MONOCRISTAL C 

V - 1 )  CARACTERISTIQUES GEOMETRIQUES DE L'ECHANTILLON 

V - 2) LES REFLEXIONS UTILISABLES 

V - 3) TOPOGRAPHIES OBTENUES 

V - 3 - 1)  R é f l e x i o n  (0003) 

V - 3 - 2) Les a u t r e s  r é f l e x i o n s  

V - 4) INTERPRETATION DES TOPOGRAPHIES (0003) 

V - 4 - 1)  Remarques p r é l i m i n a i r e s  

V - 4 - 2) D i s l o c a t i o n s  a u  v o i s i n a g e  des  d é f a u t s  de s u r f a c e  

V - 4 - 3) E f f e t s  du c o l l a g e  

V - 4 - 4) Sous- jo in t s  e t  d i s l o c a t i o n s  

V - 4 - 4 - 1 )  S o u s - j o i n t s  

V - 4 - 4 - 2) D i s l o c a t i o n s  i n d i v i d u e l l e s  

V I  : CONCLUSION 

ANNEXES : 

1 - F a c t e u r s  de  s t r u c t u r e  géométr iques  - Rayonnement Ag K a  1 

II - C o e f f i c i e n t s  d ' a b s o r p t i o n  

III - Largeur  à mi-hauteur des  p r o f i l s  de  r é f l e x i o n  t h é o r i q u e s  



L'étude expérimentale des dé fau t s  dans la  s t r u c t u r e  du t e l l u r e  e t  de 

leub in f luence  s u r  l e  comportement p l a s t i q u e  e t  é l e c t r i q u e  de ce semi-conduc- 

Leu* f a i t  main ~ . L Q - C L ~ ,  k ' ab je t  de nombreux t ravaux e t  pub l i ca t ions .  Les métliodes 

employêes s o n t  essent ie l lement  1% technique des f i g u r e s  d ' a t t a q u e  [1] , [2] , 
[3] , [4] e t  l a  microscopie é l ec t ron ique  151 , [6] , [al . Nous avons t e n t é  d ' u t l -  

lise% une technique de rayons X, l n  méthode de Lang [8], d é j à  appliquée avec 

succès à l ' é t u d e  des défauRs dans de nombreux c r i s t a u x .  C ' e s t  une méthode non 

d e s t r u c t i v e  q u i  n é c e s s i t e  des monosristaux de f a i b l e  é p a i s s e u r  e t  re lat ivement  

p a r f a i t s .  Son p r inc ipe  est exposé brievernent au chap i t r e  III. Dans l e  cas du 

t e l l u r e ,  e l l e  ç k e s t  avérée d é l i c a t e  à met t r e  en oeuvre c a r  ce matér iau e s t  à 

l a  f o i s  tres absorbant  e t  tx2.s d u c t i l e .  Ceci nous a amené à concevoir  des tech- 

niques p a r t i c u l i S r e s  de psépa ra t i sn ' des  é c h a n t i l l o n s  q u i ,  t o u t  e n  In t rodu i san t  

un nombre minimum de  disbocations, penne t t s i e n t  de l e s  m i n c i r  convenablement 

jusqu'à l ' é p a i s s e u r  d é s i r s e  (de l ' o r d r e  de 800 microns) ,  Nous décrivons au 

c h a p i t r e  IV l e s  techniques u t i l i s é e s  e t  l e s  d i f f i c u l t é s  expérimentales  ren- 

contrées  au cours de ces  prépara t ions  ( co l l age  e t  manipulat ion des G c f a a n t i l -  

lons) .  Nous montrons comment ces  d i f f i c u l t é s  ont é t é  r é so lues  et en  par t icu-  

l i e r  comment l ' amé l iosa t lon  systématique du procédé d'amincissement chimique 

nous a permis de me t t r e  en evidence des d i s l o c a t i o n s  i n d i v i d u e l l e s  dans les 

c r i s t a u x  de t e l l u r e .  Les premiers r6wuI ta t s  obtenus s o n t  p ré sen té s  e t  analysés  

au c h a p i t r e  V. 

Nous commençons par r appe le r  l e s  p r o p r i é t é s  c r i s t a l l og raph iques  du 

t e l l u r e  e t  envisageons les types de d i s l o c a t i o n s  que l ' o n  peu t  dédui re  de s a  

s t r u c t u r e  dchapi kre I I ) .  



Le t e l l u r e  e t  l e  selenium s o n t  des  semi-con~ucteurs  ' appar tenant  au 

groupe V1.b de l a  c l a s s i f i c a t i o n  pér iodique  des éléments ( Z = 34 pour l e  

selènium , Z = 52  pour l e  t e l l u r e ) .  I l s  c r i s t a l l i s e n t  dans i e  système hexa- 

gonal e t  p ré sen ten t  tous deux une s t r u c t u r e  a s sez  p a r t i c u l i è r e  où l e s  atomes 
-+ 

sont  d i sposés  en chaînes h é l i c o ï d a l e s  . p a r a l l è l e s  à l ' a x e  c ,  q u i  s e  déduisent  

. l e s  unes des a u t r e s  par  l e s  t r a n s l a t i o n s  p r imi t ives  du réseau  p lan  hexagonal. 

La s t r u c t u r e  dans chaque chazne s e  r ep rodu i t  périodiquement tous  l e s  t r o i s  

atomes [9 ]  . Leur groupe s p a t i a l  e s t  n o t é  P3]2 1 .  La f i g u r e  l a  r ep rè sen te  l a  

m a i l l e  c r i s t a l l i n e  hexagonale. Les paramètres ,  mesurés à l a  température am- 

b i a n t e ,  son t  l e s  su ivan t s  : 

Pour l e  t e l l u r e  : 1 a  = 4,4559 A c =  5 , 9 2 6 9 1  [IO] 

1 rayon d'une chaîne : p = 1,19 A 

Pour l e  selenium : 1 a = 4,36397 A c = 4,95945 A 

La f i g u r e  lb e s t  une p r o j e c t i o n  dans l e  plan de base  du contenu de l a  ma i l l e .  

Nous avons indexe s u r  l a  f i g u r e  2 l e s  d i r e c t i o n s  e t  l e s  p lans  c r i s t a l l o g r a -  

phiques q u i  s e r o n t  fréquemment u t i l i s é s  t o u t  au long de c e t  exposé (no ta t ion  

de Bravais-Miller à q u a t r e  i n d i c e s ) .  Le système d 'axes e s t  c e l u i  q u i  e s t  

indiqué s u r  l a  f i g u r e  la .  Nous ne nous i n t é r e s s é r ~ n s  par  l a  s u i t e  qu ' à  l ' é t u d e  

des dé fau t s  dans l a  s t r u c t u r e  du t e l l u r e .  Dans ce doniaine, une ana logie  e n t r e  

t e l l u r e  e t  selenium e s t  c e r t a i n e .  

Les l i a i s o n s  e n t r e  atomes d'une même chaîne sont  covalen tes  11 11 . 
E l l e s  s o n t  de type  Van de r  Waals e n t r e  chaSnes v o i s i n e s .  Il e s t  donç raison-  

nable  de cons idé re r  que l e s  atomes d k n e  même chaîne s e r o n t  for tement  l i é s  

t and i s  que l e s  atomes de chaînes d i s t i n c t e s  s e r o n t  fa ib lement  l i é s .  Ceci e s t  

en accord avec l e  f a i t  que l e  t e l l u r e  c l i v e  fac i lement  s e l o n  n ' impor te  lequel  

des p l ans  pr i smat iques  c 1010)~ ce q u i  suggère une éne rg i e  s u p e r f i c i e l l e  f a i b l e  

s e lon  ces  p lans .  



La f i  gure 3  reprgçente une h é l i c e  d r o i t e  (dex t ro - t e l l u re )  . L ' h é l i c e  

gauche ( l e v a - t 2 s l u ~ e )  o x i ç ~ e  également. Ces deux v a r i é t é s  on t  é t é  e f fec t ivement  

s h c o - r G o  7 c  f . ~ ; t e u r s  de s t r u c t u r e  géométriques sont  d ' a i l l e u r s  d i f f é -  
-..- -. 

.1 03 1r cep c ..I , t u l e s  (paragraphe III - 4 - 1 ) .  

L'étude expérimentale  des dé fau t s  l i n é a i r e s  ou plans e t  des p r o p r i é t é s  

é l a s t i q u e s  ou p l a s t i q u e s  d .ln c r i s t a l  e s t  généralement précédée d'une é tude  

q u a l i t a t i v e  à p a r t i r  du mc 1 1c3 c r i s t a l l o g r a p h i q u e ,  Dans l e  cas  p r é s e n t ,  l a  

s t r u c t u r e  en chaînes e t  l a  L3rte a n i s o t r o p i e  des l i a i s o n s  doivent  i n f l u e n c e r  

gr&-idrmerit l e s  t y p e s  de dis loc; l%ions que l ' o n  peut  y t rouver  e t  l e u r  rn5>c:jement. 

A p a r t i r  de cons idé ra t ions  énergé t iques  s imp les ,  nous avons envisagé e t  d - s c u t é  

l ' e x i s t e n c e  de t e l l e s  d i s l o c a t i o n s  [13]. L 'énergie  d'une d i s l o c a t i o n  é t a n t  pro- 
2  

poz i iùnne l l e  à Kb , où K e s t  une fonc t ion  des cons tan tes  é l a sk lques  du c r i s t a l  

e t  de l ' o r i e n t a t i o n  de  l a  d i s l o c a t i o n ,  l e s  d i s l o c a t i o n s  s u s c e p t i b l e s  d ' e x i s t e r  

sont  c e l l e s  qu i  ont  à l a  f o i s  l e s  plus  p e t i t s  vec t eu r s  de Burgers Cl41 e t  12s 

plus  p e t i t e s  va l eu r s  de K. 

II - 2 - 2) D i s loca t ions  p a r f a i t e s  : ------------- -------- 

Les vec t eu r s  de Burgers poss ib l e s  peuvent ê t r e  l e s  t r a n s l a t i o n s  ? r i -  

mi t ives  du réseau  hexagonal,  c ' es t -à -d i re  z e t  z,  e t  des combinaisons l i n é a i r e s  
+ -+ -+ -f 

de ces vec t eu r s ,  par  exemple a  5 c  e t  a  - a2  . D'aut res  vec t eu r s  condui- 
1 

r a i e n t  à des éne rg i e s  t r o p  é l evées  e t  on peut  supposer que de t e l l e s  d l s loca -  

t i ons  s e  d i s s o c i e r a i e n t  en d i s l o c a t i o n s  du type précédent ,  d ' éne rg i e  moindre. 

Toutes ces d i s l o c a t i o n s  admettent l e s  p lans  pr ismatiques comme plans 

de g l i ssement .  Ce p o i n t  a  é t é  v é r i f i é  expérimentalement par  des é tudes  de 

f i g u r e s  d ' a t t aque  [ 4 ] ,  de microscopie é l e c t r o n i q u e  [7], a i n s i  que par  des  

é tudes  de déformation p l a s t i q u e  [15], [16] . Ce f a i t  e s t  cohérent avec l a  t r è s  

f o r t e  an i so t rop ie  des l i a i s o n s .  Notons que,  sauf  dans un c a s ,  [7], l e s  vec teurs  

de Burgers n ' o n t  pu ê t r e  i d e n t i f i é s  en  r a i s o n  de l a  t r è s  grande a n i s o t r o p i e  

é l a s t i q u e  du t e l l u r e  dont nous examinons l e s  conséquences au paragraphe su ivan t .  

II - 2 - 3) P r o p r i é t é s  --- ------------- é l a s t i q u e s  --- : 
Le t e l l u r e  a p p a r t i e n t  à l a  c l a s s e  3.2. Son tenseur  é l a s t i q u e  rappor té  

à s e s  axes n a t u r e l s  s ' é c r i t  [17] : 



Nous avons ca lcu lé ,  en u t i l i s a n t  l a  méthode d l ~ s h e l b y  , Read e t  
3 3 

Shockley 1181 , l e s  champs de déplacements u ( r )  et l e  c o e f f i c i e n t  d 'énergie 

K pour d i f f é r e n t s  types de d i s loca t ions  1163. Il r e s s o r t  des c a l c u l s  l e s  f a i t s  

suivants  : 

- Seules l e s  d i s l o c a t i o n s  v i s  p a r a l l è l e s  à l ' axe  2 ont un champ de déplacement 

p a r a l l è l e  au vecteur  de Burgers. Ces d i s loca t ions  sont  donc l e s  seu les  à 
-+ -f 

pouvoir ê t r e  i d e n t i f i é e s  à l ' a i d e  de l a  condi t ion  g . 9 = O , où g e s t  l e  
3 

vecteur de d i f f r a c t i o n  e t  b l e  vecteur de Burgers. 
-+ - De même, seules  l e s  d i s loca t ions  coin  p a r a l l è l e s  à l ' axe  a ont  un champ de 

déplacement perpendicula i re  à l a  l igne  de d i s loca t ion .  E l l e s  peuvent donc 

en pr inc ipe  ê t r e  i d e n t i f i é e s  ii l ' a i d e  des deux conditions : 

-t 
où n e s t  un vecteur u n i t a i r e  por té  par l a  l i g n e  de d i s loca t ion .  

3 3 3  - Les d i s loca t ions  de vecteur de Burgers a  , a f c , 3 ne présentent  pas 

d ' i n s t a b i l i t é  é l a s t i q u e  dans l e s  p lans  prismatiques de première espèce 

{ ioio). 
3 3  -+ - Les d i s loca t ions  de vecteur de Burgers c  , a ,  - a2 , présentent  par  contre 

des i n s t a b i l i t é s  é l a s t i q u e s  dans les plans  prismatiques de seconde espèce 

{ 1120). Ceci est sans doute l a  cause de l 'absence de glissement macrosco- 

pique dans ces plans.  
-+ - Les d i s loca t ions  de vecteur de Burgers a  ont  des énergies t r o i s  à quat re  

-t -f 
f o i s  plus f a i b l e s  que l e s  d i s loca t ions  de vecteur  de Burgers f e t  c  a.  
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III - LA METHODE DE LANG [8] 

Un fa i sceau  de rayons X i s s u  d'une source quas i -ponctue l le  tombe 

s u r  un c r i s t a l  régie à l ' i n c i d e n c e  de Bragg pour une f a m i l l e  p a r t i c u l i è r e  de 

plans r é f l e c t e u r s .  Une f e n t e  f , placée  avant  l e  c r i s t a l ,  l i m i t e  l a  divergence 1 
de ce f a i s c e a u  ( f i g u r e  4 ) .   onde émise par  l ' a n t i c a t h o d e  e s t  sphérique.  E l l e  

peut  ê t r e  ana lysée  en  somme d'ondes planes [ 1 9 ] .  Chaque onde plane inc iden te  

donne na i s sance ,  à l ' i n t é r i e u r  du c r i s t a l ,  à q u a t r e  champs d'ondes, deux par  

d i r e c t i o n  de p o l a r i s a t i o n .  Chacun des  champs d'ondes e s t  c o n s t i t u é  pa r  deux 

ondes dont l e s  vec t eu r s  d'ondes s o n t  approximativement p a r a l l è l e s  aux d i r ec -  

t i o n s  i n c i d e n t e  e t  r é f l é c h i e  1201. Co- l a  divergence du f a i s c e a u  i n c i d e n t  

e s t  rarement i n f é r i e u r e  à quelques d i za ines  de secondes d ' a r c ,  tous l e s  po in t s  

de l a  s u r f a c e  de  d i spe r s ion  sont  simultanément e x c i t é s  e t  l e s  d i r e c t i o n s  de 

propagat ion des champs d'ondes correspondants ,  nornkles  e n  tous  p o i n t s  à c e t t e  

su r f ace ,  s e  r é p a r t i s s e n t  à l ' i n t é r i e i i r  du t r i a n g l e  A B C ,  d ' angle  au  sommet 

2 OB, appelé  " t r i a n g l e  de B o r r I n a ~ ' '  ( f i g u r e  4) .  Le long de t o u t  t r a j e t  Ap s e  

propagent deux champs d'ondes dont l e s  po in t s  c a r a c t é r i s t i q u e s  s o n t  conjugués 

s u r  l a  su r f ace  de d i spe r s ion  e t  q u i  donnent l i e u  à des i n t e r f é r e n c e s  1191. 

A l a  s o r t i e  du c r i s t a l ,  chacune des ondes r e t rouve  son i n d i v i d u a l i t é .  Deux 

fa i sceaux émergent du c r i s t a l ,  l ' u n ,  Ro, dans l a  d i r e c t i o n  d ' i nc idence  ( f a i s -  

ceau t r a n s m i s ) ,  l ' a u t r e ,  Rh, dans l a  d i r e c t i o n  r é f l é c h i e  ( f a i s c e a u  d i f f r a c t é ) .  

Pour un c r i s t a l  p a r f a i t ,  la  l a r g e u r  du p r o f i l  de r é f l e x i o n  e s t  de 

l ' o r d r e  de quelques secondes d ' a r c .  Par s u i t e ,  s e u l e  une f a i b l e  p a r t i e  du 

f a i s c e a u  i n c i d e n t  e s t  r é f l é c h i e .  La majeure p a r t i e  du f a i s c e a u  d i r e c t  t r a v e r s e  

l e  c r i s t a l  e n  s u b i s s a n t  simplement l ' a b s o r p t i o n  pho toé l ec t r ique  normale. La 

f e n t e  f  l ' a r r ê t e  e t  i s o l e  l e  f a i s c e a u  r é f l é c h i  q u i  e s t  a l o r s  r eçu  s u r  une 2 
plaque photographique. 

111 - 2) MISE-EN-EY12ENCE-T2POGEHZ9vE-2ESS2EFA~T : 

111 - 2 - 1) Formation bes imagggSI2~ l  

Le f a i s c e a u  d i r e c t  e s t  composé de rayons q u i  n e  s o n t  pas dans l e s  

condi t ions  de Bragg pour l e  c r i s t a l  p a r f a i t .  Lo r squ ' i l  pénè t r e  dans une rég ion  

déformée (au vois inage  d'une d i s l o c a t i o n  par  exemple), c e r t a i n s  des  rayons q u i  

l e  composent peuvent s a t i s f a i r e  à l a  cond i t i on  de Bragg dans c e t t e  rég ion  s i  

l a  d é s o r i e n t a t i o n  e f f e c t i v e  e s t  supé r i eu re  à une ou deux f o i s  l a  l a r g e u r  de 



l a  courbe de r é f l e x i o n  pour  l e  cr is ta l  p a r f a i t  e t  i n f é r i e u r e  à l a  d ivergence  

t o t a l e  du f a i s c e a u  d i r e c t .  La r é g i o n  e n t o u r a n t  l e  d é f a u t  donne a l o r s  n a i s s a n c e  

à une image i s u r  l a  p laque  photographique ( f i g u r e  5) .  C e t t e  image est appe- 

l é e  "image d i r e c t e '  ,LI " ~ i n é m a t i q u e ' ~ .  Dans l e  c a s  d 'une  d i s l o c a t i o n ,  l a  zone 

q u i  +st a L'origine- l ' inlage a un d iamèt re  de 1 à 4 microns.  Ce d i a m è t r e  

c o s ~ t  çyorid à la d i s t a n c e  du coeur  pour  l a q u e l l e  l a  d é s o r i e n t a t i o n  e s t  d -  ' , L 

de grandeur  de  l a  l a r g e u r  a n g u l a i r e  d p  p r o f i l  de  r é f l e x i o n  pour  l e  c r i s t a l  

p a r f a i t .  

Il e x i s t e  un a u t r e  t y p e  d ' image,  a p p e l é e  "image dynamique" q u i  

a p p a r a î t  dans le  £ a i s c e a u  l e f l é c h i  e t  dans  l e  f a i s c e a u  t ransmis  l o r s q u e  l a  

l i g n e  de d i s l o c a t i o n  coupe l e  t r i a n g l e  de  Borrmann, p e r t u r b a n t  de c e  f a i t  

l a  p r o p a g a t i o n  d e s  champs d 'ondes  tels  que Ap. Les r é g i o n s  q u i  c o n t r i b u e n t  

à l a  fo rmat ion  de  c e t t e  image s o n t  beaucoup p l u s  é l o i g n é e s  du coeur  de  l a  

d i s l o c a t i o n  que c e l l e s  q u i  p r o d u i s e n t  l ' image  d i r e c t e .  

On p e u t  n o t e r  s u r  l a  f i g u r e  5 que l a  d i s t a n c e  h '  de  l ' i m a g e  

d i r e c t e  au bord  du f a i s c e a u  permet de  d é d u i r e  immédiatement l a  d i s t a n c e  du 

d é f a u t  à l a  f a c e  de  s o r t i e .  Sur  l a  p laque  pho tograph ique ,  l a  t r a c e  du  f a i s -  

ceau  r é f l é c h i  r e p r è s e n t e  une " s e c t i o n  du  c r i s t a l " .  Pour o b t e n i r  l a  topogra-  

p h i e  des  r é g i o n s  p e r t u r b é e s  dans t o u t  l e  c r i s t a l ,  on f a i t  s u b i r  un mouvement 

de t r a n s l a t i o n  s i m u l t a n é  au c r i s t a l  e t  à l a  p l a q u e  photographique ( topogra-  

p h i e  p a r  t r a n s l a t i o n ) .  Les images d i r e c t e s  c o n s t i t u e n t  a l o r s  l e s  p r o j e c t i o n s  

des  d é f a u t s  dans l a  d i r e c t i o n  r é f l é c h i e .  

III - 2 - 2) C o n t r a s t e  d e s  imagesel~21 

L'image d i r e c t e  correspond à un renforcement  d ' i n t e n s i t é  s u r  l a  

p laque  photographique : l ' i n t e n s i t é  e n  i ( f i g u r e  5) e s t  l a  s u p e r p o s i t i o n  de 

l ' i n t e n s i t é  normale du f a i s c e a u  r é f l é c h i  e t  de  l ' i n t e n s i t é  des  r a y o n s  du f a i s -  

ceau d i r e c t  d i f f r a c t é s  p a r  l a  zone de l ' i m p e r f e c t i o n .  L'image dynamique appa- 

r a î t  avec un c o n t r a s t e  b l a n c  s u r  les topograph ies  p a r  s e c t i o n  ( l e s  phénomènes 

d ' i n t e r f é r e n c e s  e n t r e  champs d 'ondes  s o n t  d é t r u i t s  l o r s q u e  l e s  p l a n s  r é t i c u -  

l a i r e s  s o n t  légèrement  déformés) .  E l l e  e s t  d i f f u s e  s u r  les topograph ies  p a r  

t r a n s l a t i o n .  

L ' importance r e l a t i v e  d e s  deux t y p e s  d ' images  dépend d e  l a  v a l e u r  

du p r o d u i t  uod,  où u, e s t  l e  c o e f f i c i e n t  d ' a b s o r p t i o n  l i n é a i r e  du c r i s t a l  

e t  d  son é p a i s s e u r .  Le c o n t r a s t e  de l ' i m a g e  d i r e c t e  e s t  maximum l o r s q u e  

p,d < 1 ou 2. S i  v,d e s t  compris e n t r e  2 e t  4 ,  l e s  deux types  d ' images  s o n t  

v i s i b l e s  s imul tanément .  S i  uod ' 6 ou 8,  l e  f a i s c e a u  d i r e c t  e s t  complètement 



absorbé.  Seu le  1' image dynamique e s t  v i s i b l e  ( c a s  de l a  t r a n s m i s s i o n  anormale! 

Le c o n t r a s t e  d 'une image d e  d i s l o c a t i o n  (image d i r e c t e  ou image 

dynamique) dépend Pgalement d 'un  c e r t a i n  nombre de  f a c t e u r s ,  e n t r e  a u t r e s  de 

l a  p o s i t i o n  de  la !Jc!c;cation à l ' i n t é r i e u r  du c r i s t a l  e c  d e  s o n  o r i e n t a t i o n  

r ? ? ] ,  [u] ,  [ % h l  . L a  l a rg l i i t  de l ' i m a g e  e s t  d ' a u t a n t  p l u s  i - i i l t  ii; Le con.iraste 

c i ' a u ~ a i l t  p l u s  accent~ié.  que l a  d i s l o c a t i o n  e s t  p l u s  procilc- 3e ', -a .c: cl2 

(pour les c r i s t a u x  a b s o r b a n t s ) .  Sa " v i s i b i l i t é "  e s t  a u s s i  f o n c t i o n  de  l a  valeyur 
-f -f =r 

du p r o d u i t  g  . u ,  où u  e s t  l e  v e c t e u r  déplacement de l a  l i g n e  de d i s l o c a t i o n ,  

Nous r e v i e n d r o n s  s u r  c e  d e r n i e r  p o i n t  a u  pa ragraphe  V - 2 .  

III - 3) RESOLUTION : 

Les f a c t e u r s  géométr iques  s u s c e p t i b l e s  de l i m i t e r  l e  pouvoi r  de 

r é s o l u t i o n  dépendent  e n  p a r t i e  des  dimensions  d e  l a  source  d~ rayons X et d u  

système de c o l l i m a t i o n .  La d ivergence  h o r i z o n t a l e  du f a i s c e a u  i n c l d e n c  est 

d ' e n v i r o n  100 secondes  pour  une topograph ie  p a r  t r a n s l a t i o n .  E l l e  e s t  d ' e n v i r o n  

1. iliinute poux une topograph ie  p a r  s e c t i o n .  La d ivergence  v e r t i c a l e  e s t  f o n c t l o c  

de l a  dimension v e r t i c a l e  d e  l a  p l a g e  d e  l ' é c h a n t i l l o n  topograph iée .  E l l e  p r u t  

a t t e i n d r e  1 ou 2 d e g r è s .  Le pouvoir  d e  r é s o l u t i o n  i n s t r u m e n t a l  e s t  d e  l ' o r d r e  

de 2 à 4  microns .  Il f a u t  également t e n i r  compte d 'une  l i m i t a t i o n  dzi pouvoir  

de r é s o l u t i o n  p a r  l e  c r i s t a l  lui-même ( f o n c t i o n  des  l a r g e u r s  à mi-hauteur des  

p r o f i l s  de r é f l e x i o n  t h é o r i q u e s ) .  P a r  s u i t e ,  l ' image d 'une  d i s l o c a t i o n  a géné- 

ra lement  une l a r g e u r  de  5 à 10 microns .  Ceci  l i m i t e  l ' e m p l o i  de l a  méthode de 

Lang à l ' é t u d e  d e s  d é f a u t s  dans d e s  c r i s t a u x  r e l a t i v e m e n t  p a r f a i t s  ( d e n s i t é  
4 

de d i s l o c a t i o n s  < 10 / cm2). 

111 - 4 )  APPLICATZQN-AZ,A-ZZFFRACT1.ONNZESsRAXONSsX-OARARE-CRLSTALALOE 

TELLURE PARFAIT : --------------- 
111 - 4  - 1) FgcJggr de s t r u c t u r e  g~g~Chggi9ug : 

Pour  des  r a i s o n s  de commodité d e  c a l c u l ,  nous l ' expr imons  e n  nota-  

t i o n  à t r o i s  i n d i c e s .  Compte-tenu de  l a  r e l a t i o n  h  + k  + i = 0 ,  l ' e x t e n s i o n  

à l a  n o t a t i o n  à 4  i n d i c e s  e s t  immédiate.  

Le f a c t e u r  de  s t r u c t u r e  a pour  e x p r e s s i o n  g é n é r a l e  : 

-f 
oii H 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  j o i g n a n t  l ' o r i g i n e  a u  noeud (hkR). 

f .  es t  l e  f a c t e u r  de d i f f u s i o n  atomique pour l ' a tome j .  11 e s t  l e  même pour  
J 



absorbé.  Seu le  l ' image  dynamique es t  v i s i b l e  ( c a s  de l a  t r a n s m i s s i o n  anormalpb 

Le  c o n t r a s t e  d 'une image de  d i s l o c a t i o n  (image d i r e c t e  ou image 

dynamique) dépend agalement d  'un c e r t a i n  nombre de  f a c t e u r s ,  e n t r e  a u t r e s  de 

l a  p o s i t i o n  de  la  c l  ; i ~ j c a t i o n  à l ' i n t é r i e u r  du c r i s t a l  e t  d e  s o n  o r i e n t a t i o n  

1?32) [ ? j l ,  [ 2 4 ] .  La jargeur de l ' image  e s t  d ' a u t a n t  p l u s  f i n i  r i :  l e  conCraste  

d'aulatlt  p lu s  acceri~1-aG que l a  d i s l o c a t i o n  e s t  p l u s  proeh,  dk L ,  I. *é dî  

(pour l e s  c r i s t a u x  a b s o r b a n t s ) .  Sa " v i s i b i l i t é "  e s t  a u s s i  f o n c t i o n  d e  l a  v a l e u r  
+- -f 7 

du p r o d u i t  g  . u ,  où u e s t  l e  v e c t e u r  déplacement de  l a  l i g n e  de d i s l û c a t i o n .  

Nous r e v i e n d r o n s  s u r  c e  d e r n i e r  p o i n t  a u  pa ragraphe  V - 2 .  

III - 3) RESOLUTION : ---------- 
Les f a c t e u r s  géométr iques  s u s c e p t i b l e s  de l i m i t e r  l e  pouvoi r  de  

r é s o l u t i o n  dépendent e n  p a r t i e  des  dimensions d e  l a  s o u r c e  de rayons  X d t  du 

système de c o l l i m a t i o n .  La d i v e r g e n c e  h o r i z o n t a l e  du f a i s c e a u  I n c l d e n c  e u t  

d ' e n v i r o n  100 secondes  pour  une topograph ie  p a r  t r a n s l a t i o n .  E l l e  e s t  d V e n v i r o : ~  

i minute  pour  une topograph ie  p a r  s e c t i o n .  La d ivergence  vertica1.e e s t  Ernutjst. 

de l a  dimension v e r t i c a l e  d e  l a  p l a g e  de  l ' é c h a n t i l l o n  topograph iée .  E l l e  peut  

a t t e i n d r e  1 ou 2 degrès .  Le pouvoir  d e  r é s o l u t i o n  i n s t r u m e n t a l  e s t  de  l ' o r d r e  

de 2 à 4 microns .  Il f a u t  également t e n i r  compte d ' u n e  l i m i t a t i o n .  du pouvoi r  

de r é s o l u t i o n  p a r  l e  c r i s t a l  lui-même ( f o n c t i o n  des  l a r g e u r s  à mi-hauteur des  

p r o f i l s  de r é f l e x i o n  t h é o r i q u e s ) .  Par  s u i t e ,  l ' image  d 'une  d i s l o c a t i o n  a géné- 

ra lement  une l a r g e u r  de  5 à 10 microns .  Ceci  l i m i t e  l ' e m p l o i  de l a  méthode de 

Lang à l ' é t u d e  des  d é f a u t s  dans d e s  c r i s t a u x  r e l a t i v e m e n t  p a r f a i t s  ( d e n s i t é  

de d i s l o c a t i o n s  < 104 / crn2). 

TELLURE PARFAIT : --------------- 
111 - 4 - 1) FgcZeur de  s t r u c t u r e  ~ é o m é t r i g g g  : 

Pour  des r a i s o n s  de  commodité d e  c a l c u l ,  nous l ' expr imons  e n  no ta -  

t i o n  à t r o i s  i n d i c e s .  Compte-tenu d e  l a  r e l a t i o n  h  + k + i = 0, l ' e x t e n s i o n  

à l a  n o t a t i o n  à 4 i n d i c e s  e s t  immédiate.  

Le f a c t e u r  de  s t r u c t u r e  a pour  e x p r e s s i o n  g é n é r a l e  : 

-+ 
où H 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  j o i g n a n t  l ' o r i g i n e  a u  noeud (hkR) . 
f. e s t  l e  f a c t e u r  de d i f f u s i o n  atomique pour l ' a tome j .  Il es t  l e  même pour  

J 



tous les atomes d'un même type. Nous l'appellerons f dans ce qui suit. f es G 

en général complexe et s'écrit sous la forme : 

f - r ~ f ' + i  Af" 
U 

(2) [ 25cl 

A f '  et A £ "  sont les corrections de dispersion anormale. Nous posons 
-f .* 

ShkR 
= exp 2 i n H . rj ; Shkp est également complexe (cristal non centro- 

symétrique). Dans le cas du tellure, ShkR n'a pas la même valeur selon que 

l'hélice est droite ou gaiirhe. La maille élémentaire possède trois atomes 

qui ont comme coordonnées dans le système d'axes représenté sur la figure la 

(cas de l'hélice droite) : 

Ceci donne, pour le dextro-tellure : 

k 2, 

SliEk1 
= 3 + 2 [ cos 2 rr (- hu + ku + $  + cor 2 n (hu + 2 ku - I ( 3 )  

+ cos 2 n (2 hu + ku + $1) 

8 
= 0,267 - avec u = - a 30  

Pour le levo-tellure : 

K. R s ~ E ~  * = 3 + 2 1 coi 2 ii (- hu + ku - -+ + cos 2 n (hu * 2 ku t -) 3 
( 4 )  

2 .t + cos 2 n (2 hu + ku + 

On constate que l'on passe du dextro-tellure au levo-tellure en changeant 

R en -R. 



Le f a c t e u r  de s t r u c t u r e  géométrique e s t  a l o r s  d é f i n i  par  : 

Yoiic, donilons e r ~  annexe I l e s  va l eu r s  ncimériques des  termes 
2 

lshkkl 
2 2  l f /  e t  l ~ ~ ~ ~ l  , avec ~ f l  = ( £ , + A £ ' )  + (A£") ( i l  e s t  tenu 

compte des co r r ec t ions  de d i spe r s ion  anormale). Les va l eu r s  de f son t  p r i s e s  
O 

dans l e s  t a b l e s  i n t e r n a t i o n a l e s  de  c r i s t a l l o g r a p h i e  [261 . Cel les  de A£' e t  

A£" s o n t  dues à M. J. COOPER [2 71 . Nous nous l imi tons  aux plans (h k i R) 

pour l e sque l s  ces  va leurs  son t  l e s  p lus  é levées  e t  aux p l ans  qu i  possèdent - 
une o r i e n t a t i o n  c r i s t a l l o g r a p h i q u e  p r i v i l é g i é e  (exemple des plans { 1010)). Ce 

t ab l eau  dome  une première i n d i c a t i o n  s u r  l e s  r é f l e x i o n s  u t i l i s a b l e s  e n  d i f -  

f r a c t i o n  des rayons X par  un c r i s t a l  de t e l l u r e .  Noter s u r  ce t ab l eau  l a  va- 

l e u r  t r è s  f a i b l e  du terme 1 ~~~~l pour l a  r é f l e x i o n  { 10 i0 )  comparée aux 

va l eu r s  du même terme pour l e s  r é £  l ex ions  (0003) e t  { 1 150) par  exemple e t  

l ' é c a r t  important observé e n t r e  l e s  va l eu r s  IFhkR) et IFhkQI lorsque  

h , k  = O ou 1 .  

111 - 4 - 2) L ' a b s o r p a g  

Le t e l l u r e  possède un numéro atomique é l e v é  ( Z = 52 ) e t  appar- 

t i e n t  à l a  ca t égor i e  des c r i s t a u x  t r è s  absorbants .  Le c o e f f i c i e n t  d 'absorp- 
- 1 t i o n  l i n é a i r e  u, e s t  é g a l  à 111,8 c m  pour l e  rayonnement Ag K; ( hK; - - 

0,5608 A) .  Il e s t  é g a l  à 218,6 cm-' pour l e  rayonnement MQ K ;  ( A  = 0 , 7 1 0 7  A) 
[26]. Cela s i g n i f i e  que, pour l e  rayonnement Ag par  exemple, l ' i n t e n s i t é  du 

f a i s c e a u  d i r e c t  e s t  éga l e  au  centième de s a  va l eu r  i n i t i a l e  Io pour une épa is -  

s eu r  t r a v e r s é e  de 400 microns environ.  Il e s t  i n t é r e s s a n t  dans c e t t e  é tude  

d 'appl iquer  les r é s u l t a t s  de l a  t h é o r i e  dynamique au  c a l c u l  du c o e f f i c i e n t  

d ' abso rp t ion  e f f e c t i f  pour un c r i s t a l  de t e l l u r e  p l acé  à l ' i n c i d e n c e  de Bragg 

e t  d ' é t u d i e r  l a  p o s s i b i l i t é  d 'une absorp t ion  anormale ( e f f e t  Borrmann). On 

d é f i n i t  généralement deux c o e f f i c i e n t s  [28] : 

- Le c o e f f i c i e n t  d ' abso rp t ion  e f f e c t i f  p dans l a  d i r e c t i o n  d ' inc idence ,  e  
- Le c o e f f i c i e n t  d 'absorp t ion  dans l a  d i r e c t i o n  de propagat ion,  à l ' i n -  

t é r i e u r  du t r i a n g l e  de Borrmann. 

Le premier conduit  à un f a c t e u r  d ' a t t é n u a t i o n  pour l ' i n t e n s i t é  
z de l a  forme exp (- LI -) , où z e s t  l a  profondeur à l ' i n t é r i e u r  du cris-. 
Y 0  



t a 1  se lon  l a  normale à l a  f ace  d ' e n t r é e  e t  y l e  cosinus de l ' a n g l e  $ e n t r e  
O O 

c e t t e  normale e t  l a  d i r e c t i o n  d ' inc idence .  

L,e dei~ici ème conduit  a un i a c t e u r  d ' s t t é n u a t i o n  pour l ' i n t e n s i t é  
- 

dii champ d'ondes daris !a d i r e c t i o n  de propagat icn d ~ ,  la forme exp (-1~ . Ap), 
8 

où e s t  l a  longueur  du t r a j e t  du champ d'ondes correspondant dans l e  c r i s -  

t a l  ( f i g u r e  6 ) .  Les ti4cpressions de 1~. e t  1~~ sont  données en annexe II. E l l e s  
S 

ont Gté obtenues en supposant l 'onde  inc ident .  plane. Kato [29 ]  a m n t r é  que 

l e  t r a i t emen t  de l 'onde inc iden te  en onde sphérique condu i sa i t  pratiqueaient 

au même r é s u l t a t  (pour l e s  topographies  par  t r a n s l a t l o i i  t o u t  au moins). Les 

expressions s e  s i m p l i f i e n t  considérablement dans l e  cas  symétr ique,  c t e s t - à -  

d i r e  lo rsque  l e  p lan  r é f l e c t e u r  e s t  perpendicula i re  à l a  f a c e  d ' en t r ée .  
- Dans ces  condit ions : y. - yh e t  : 

- - 
lJ s  1 5 I C I  j x i h t  'Os ' /F 1 (,) lJo cos 8 

B \ x i 0 1  
2 

t g  OB 

L'équation (6 )  expl ique 1' e f f e t  Bormann : l e  c o e f f i c i e n t  d 'absorp t ion  e f f ec -  

t i f  e s t  p lus  p e t i t  que l e  c o e f f i c i e n t  d 'absorp t ion  normal pour  des  champs 

d'ondes correspondant à l a  branche 1 de l a  su r f ace  de d i spe r s ion .  C ' e s t  l ' i n -  

verse  pour l e s  champs d'ondes appar tenant  à l a  branche 2. Cet e f f e t  e s t  maxi- 

mum pour 
il r = 0,  c ' es t -à -d i re  au  cen t r e  du domaine de r é f l ex ion .  Quand 

r 
+ 2 ( l o i n  du domaine de r é f l e x i o n ) ,  on re t rouve  l e  c o e f f i c i e n t  d'ab- 

s o r p t i o n  normale. 

Le c a l c u l  des termes l x .  1 e t  1 Xia/ e s t  e x p l i c i t é  en  annexe II lh 
pour l e s  r é f l e x i o n s  p a r t i c u l i è r e s  (0003) e t  (10T0), e t  dans l e  cas  symétrique 

(rayonnement Ag K;). Les équat ions  (6) e t  ( 7 )  s ' é c r i v e n t  a l o r s  respectivement : 

- Pour l a  r é£  lex ion  (0003) : 

p~ = lJ0 
1 T 0 , 9 3 .  m} 2 (9) 

t g  eB 



- Pour l a  r é f l ex ion  (10i0) : 

Les équat ions  (8) e t  (10) : v n t r e n t  que, dans l e  t e l l u r e ,  l e  comportement dyna- 

mique des fa i sceaux s e r a  t r é s  d i f f é r e n t  pour l e s  r é f l e x i o n s  envisagées.  

-*Pour l a  r é f l e x i o n  (0003), au  cen t r e  du domaine de r é f l e x i o n ,  l e  champ 

d'ondes 2 e s t  pratiquement absorbé au bout  d'une d i s  tance t r è s  cour te  à par- 

t i r  de l a  f a c e  d ' en t r ée .  Le champ d'ondes 1 s e  propage avec un c o e f f i c i e n t  
- 1 

d ' absorp t ion  presque nul  ( i l  e s t  de l ' o r d r e  de 0,07 p s o i t  8 cm ).  Il en  
O y 

r é s u l t e  deux conséquences : 

. 1 : Les phénomènes d ' i n t e r f é r e n c e s  e n t r e  champs d'ondes 1 e t  2 s e r o n t  

t r è s  l i m i t é s ,  sauf s i  l ' é c h a n t i l l o n  e s t  t r è s  mince (p d << 1 ) .  
O 

. 2 : Il e s t  poss ib l e ,  pour des  c r i s t a u x  suffisamment p a r f a i t s ,  d ' u t i l i s e r  

des é c h a n t i l l o n s  dont l ' é p a i s s e u r  e s t  de 1 mm e t  p l u s ,  par  s u i t e  du 

c o e f f i c i e n t  d ' abso rp t ion  anormal pa r t i cu l i è r emen t  f a i b l e  dans ce ca s .  

L 'é tude des dé fau t s  à l ' a i d e  de l a  t ransmiss ion  anormale a  d é j à  f a i t  

l ' o b j e t  de nombreuses a p p l i c a t i o n s ,  e n t r e  a u t r e s  s u r  l e  s i l i c i u m  [30] 

e t  s u r  l e  cu ivre  [31] . Cet te  technique n ' a  t o u t e f o i s  pas é t é  u t i l i s é e  

dans l e  présent  t r a v a i l .  

-* Pour l a  r é f l e x i o n  (1070) , l ' e f  £ e t  d 'absorp t ion  anormale e s t  beaucoup plus  
- 1 - 1 

r é d u i t  (p = 82  cm pour l e  champ 1 ,  ' e 
= 142 cm pour l e  champ 2 ,  au c e n t r e  e  

du domaine de r é f l e x i o n ) .  Les f a i s ceaux  sont  t r è s  absorbés dans ce ca s ,  ce  que 

corrobore l a  va l eu r  t r è s  f a i b l e  du f a c t e u r  de s t r u c t u r e  géométrique ca l cu lé  

en annexe 1. Pour un ri . d p e t i t  ( < 1 ) ,  des phénomènes d ' i n t e r f é r e n c e s  e n t r e  
O 

champs d'ondes peuvent ê t r e  v i s i b l e s  dans de bonnes condi t ions  à l a  s o r t i e  du 

c r i s t a l .  

Les r e l a t i o n s  (9 )  e t  (11) qu i  donnent l e s  c o e f f i c i e n t s  d'absorp- 

t i o n  dans l a  d i r e c t i o n  de propagat ion montrent que ce lu i - c i  e s t  minimum l o r s -  

que c e t t e  d i r e c t i o n  e s t  p a r a l l è l e  aux plans r é f l e c t e u r s  ( f i gu re  7) .  On a en 

e f f e t  dans ces  condi t ions  a = O e t  u s  = 0,07 p pour l a  r é f l e x i o n  (0003) 
O 



et v s  = 0,73  ii pc~ur l a  r é f l e x i o n  (1070) (champs d'ondes 1 ) .  Dans l e  premier 
O 

cas ,  on peut  s ' a a~ tendre  à ce que l ' é n e r g i e  s e  propage pr inc ipa lement  l e  long 

des p lans  de base.  Dans l e  deuxième c a s ,  c e t  e f f e t  s e r a  à peine  s e n s i b l e .  Pour 

a = 8 on r e t r o u l  
B ' = L , q u e l l e  que s o i t  l a  r é f l e x i o n  u t i l i s é e ,  c 'es t -à-  

O 

L ' L ~ C  L ' P ~ S ; F S P P Z _ ~ O ~  , t /Q long ciei dards du t r i a n g l e  de  Bo~rmann. 

I I L  - 4 . 3 j  I,.,g&eur des p r o f i l s  de  réflexion t h G o r i  : 

La courbe de r é£  lex ion  s ' o b t i e n t  lorsque l ' o n  e n r e g i s t r e  l ' i n t e n -  

s i t é  t o t a l e  des  f a i s ceaux  d i f f r a c t é  ou t ransmis reçue p a r  un compteur à sc in-  

t i l l a t i o n  en  fonc t ion  de l ' angle  d ' inc idence  s u r  l e  c r i s t a l  animé d'un mouve- 

ment de r o t a t i o n  uniforme. Fous ne considérons i c i  que l e  f a i s c e a u  r é f l é c h i .  

Nous donnons en annexe III l e s  express ions  des i n t e n s i t é s  d i f f r a c t é e s  pour 

l e s  r é f l e x i o n s  (0003) e t  ( 1070) ( ca s  de Laue symétrique) . On en dédu i t  l e s  

l a rgeu r s  à mi-hauteur des p r o f i l s  de r é f l e x i o n .  Nous avons e f f e c t u é  l e s  appl i -  

c a t i o n s  numériques pour l e s  cas p d = 1 e t  u d = 2. 
O O 

Pour uo.d = 1 

Le p r o f i l  de  r é f l e x i o n  théor ique  e s t  d ' a u t a n t  p lus  é t r o i t  que l ' é c h a n t i l l o n  

e s t  p lus  é p a i s .  La l a rgeu r  des images de d i s l o c a t i o n s  e s t  inversement propor- 

t i o n n e l l e  à l a  l a rgeu r  de l a  courbe de r é f l e x i o n  [21]. Ces images s e r o n t  donc 

p lus  f i n e s  pour l a  r é f l e x i o n  (0003) que pour l a  r é f l e x i o n  (1010). Le pouvoir 

de r é s o l u t i o n  s e r a  d ' au t an t  me i l l eu r  que l e  c r i s t a l  s e r a  p l u s  mince. Toute- 

f o i s ,  pour 
"O 

d 2, l a  r é s o l u t i o n  s e r a  presque l a  même pour l e s  deux ré- 

f l e x i o n s .  

(* (0003) = 3,35 secondes 

Pour uo-  d = 2 

III - 5) PROBLEMES EXPERIMENTAUX : 

( A  e ) ( l o ~ o )  
= 2,60 secondes 

( A  e)(0003) 
= 2,70 secondes 

Ces problèmes découlent  des l i m i t a t i o n s  imposées par  l a  méthode 

de Lang e t  d i f f è r e n t  s e lon  l e s  b u t s  poursu iv is  dans l ' a p p l i c a t i o n  de c e t t e  

technique.  Nous nous proposons pour l ' i n s t a n t  d e  met t re  en  évidence l e s  d i s -  

l o c a t i o n s  dans l a  s t r u c t u r e  du t e l l u r e  (images d i r e c t e s )  e t  de c a r a c t é r i s e r  

géométriquement l e s  d ive r se s  conf igura t ions  observées.  La p o s s i b i l i t é  de 

r é v è l e r  dans de bonnes condi t ions  l e s  images d i r e c t e s  des d i s l o c a t i o n s  e s t  

( A  B ) ( i ~ ~ ~ )  
= 2,46 secondes 



l i é e  d'une p a r t  à l a  va l eu r  du produi t  po.d (III - 2 - 2) e t  d ' a u t r e  p a r t  à 

l a  d e n s i t é  l i m i t e  des d i s l o c a t i o n s  observables  s u r  l a  plaque photographique. 

Pour  ob ten i r  un 11 . d = 1 ,  l ' é p a i s s e u r  de l a  lame d o i t  ê t r e  de l ' o r d r e  de 
O 

50 microns pour l a  r~qit. K a  du molybdène e t  de l ' o r d r e  de 100 microns pour 
1 

13 r a i e  Ka de l ' a r g ~ n t .  La prépara t ion  d ' é c h a n t i l l o n s  d ' épa i s seu r  a u s s i  
1 

f a i b l e  pose un c e r t a i n  nombre de problèmes d é l i c a t s  s u r  l e sque l s  nous revien-  

drons au chap i t r e  su ivan t .  

L 'é tude topographique a é t é  r é a l i s é e  à l ' a i d e  du rayonnement i s s u  

d 'un  tube microfoyer à ant ica thode  d 'a rgent  ( TUBIX, type GBA). Ce rayonne- 

ment a l ' avantage  d ' ê t r e  t r è s  péné t ran t  e t  permet de diminuer l a  durée  des 

temps de  pose (6  heures  par  mi l l imè t r e  en moyenne pour un é c h a n t i l l o n  de 200 

microns d ' épa i s seu r ) .  La r é s o l u t i o n  e s t  cependant moins bonne pour l a  r a i e  

Ag K a  que pour l a  r a i e  Mo K ccl ( l e  pouvoir de  r é s o l u t i o n  augmente e n  fonc- 
1 

t i o n  da l a  longueur d'onde du rayonnement i n c i d e n t  12 11 ) . L ' u t i l i s a t i o n  d 'un 

tube microfoyer (dimensions du foyer  opt ique (150 x 150) microns) permet de 

1' améliorer  sensiblement .  



PREPARATION DES ECHAVTLLLONS : -- 

L'é tude  des p r o p r i é t é s  mécaniques du t e l l u r e  a  montré que, s e lon  

l e s  modes de s o i 1 1  i : o ~ ~ ,  c e l u i - c i  peut ê t r e  f r a g i l e  ou d u c t i l e ,  Le r é su l -  

t3t esseil t i e l  de C ' P I  L I  t ! . l~c~e e s t  l a  va leur  p a r t i c u l  ièrenlent basse de l a  con- 

L L ~ . , ~  ce de c i s o i i l L . i  _ r i t  p o u i  l aque l l e  l e  g1isçerr:nt s 'amorce [15] , [16] . La 
c o n t r a i n t e  de c i s a i l l emen t  r é so lue  s u r  l e s  p lans  pr ismatiques peut a t t e i n d r e  

2 
dans c e r t a i n s  cas  10 g/mm [7] . L'étude des  p r o p r i é t é s  é l e c t r i q u e s  a  montré 

de même que ce l l e s - c i  son t  é t ro i tement  l i é e s  à l ' é t a t  de pe r f ec t ion  i n t e r n e  

du c r i s t a l  [32]. Ces expéri ences ont  a u s s i  prouvé que l e  comportement p las -  

t i que  e t  é l e c t r i q u e  du t e l l u r e  e s t  t r è s  s e n s i b l e  à l ' é t a t  de su r f ace  e t  

aux condi t ions  de manipulat ions.  Nous nous sommes donc e f fo rcés  de concevoir 

une méthode de prépara t ion  excluant  c l i vage ,  s c i age  e t  po l i s sage  mécaniques, 

puis  nous avons recherché l e s  condi t ions  de manipulat ions q u i  provoquaient 

l e  minimum de dommages s u p e r f i c i e l s  . 

IV - 1) oRIGINE-gg-!os ECHANTILLONS : 

Les monocristaux que nous avons u t i l i s é s  proviennent  de d i f f é r e n t e s  

sources  : 

a  - des monocristaux W f o u r n i s  par  l a  f i rme Waiker-Chem i e  e t  obtenus par - 
t i r a g e  (pure té  99,999 %) . 

b - Un monocris tal  C f ab r iqué  par l a  méthode d e  Czochralski  dans l e s  labo- - 
r a t o i r e s  du C.N .E. T. à Issy-les-Moulineaux [33] . 

Nous avons également t e n t é  de f a i r e  c r o î t r e  nos propres  monocristaux [34J. 

La méthode u t i l i s é e  (Bridgmann modifié) a conduit  à des r é s u l t a t s  décevants.  

Afin d ' i n t r o d u i r e  un nombre minimum de d i s l o c a t i o n s  au cours des 

d i f f è r e n t e s  é tapes  de la  p répa ra t ion  d e s  é c h a n t i l l o n s ,  nous avons r é a l i s é  

une s c i e  chimique à f i l  e t  une po l i s seuse  chimique [4] . E l l e s  u t i l i s e n t  

t o u t e s  deux l e  même agent chimique composé de : 

1 p a r t  C r  O3 

1 2 p a r t s  H~ O 

1 I p a r t  H C l  concentré  

en poids 

Ce t t e  s o l u t i o n  e s t  extrêmement co r ros ive . e t .  a t t a q u e  l a  p lupa r t  des matér iaux 



courants .  Nous avons u t i l i s é  presque exclusivement du P .  C ,V .  (polychlorure 

de Vinyle) ,  de l ' a c i e r  inoxydable au molybdène, e t  des  axes en v e r r e  pour 

ce r t a ines  pièces taurnantes .  

I V  - ? - : ) :-: i $- dl~l+g~g-tl-~~~ : 

1,e Lr ,7 i?sgL) i  t i!~: l i qu ide  e s t  a s su ré  pax: un f i l  3c t e r g a l  de 0 , 4  mm 

d 'épa isseur .  L ' é c h a n ~ i l l o n  e s t  f i x é  s u r  un c h a r i o t  qu i  rou le  s u r  des b i l l e s  

guidées dans des r a i l s  en Vé. La v i t e s s e  de coupe dépend de l ' é p a i s s e u r  de 

l a  sec t ion  à découper. E l l e  v a r i e  en moyenne de 0,5 mm à 2 mm pa r  heure.  Pour 

t e n i r  compte de c e t t e  v a r i a t i o n ,  nous avons adopté un système q u i  permet de 

f a i r e  v a r i e r  l ' i n c l i n a i s o n  du c h a r i o t  au tour  d 'un axe perpendicula i re  à s a  

d i r e c t i o n  de t r a n s l a t i o n .  Cet te  s o l u t i o n  s ' e s t  r évé l ée  t r è s  s a t i s f a i s a n t e  car  

e l l e  permet d ' app l ique r  l e  c r i s t a l  cont re  l e  f i l  avec une f o r c e  constante  

t r è s  f a i b l e .  Le sens  de passage du f i l  s ' i n v e r s e  t o u t e s  l e s  d i x  minutes en 

moyenne. Il en r é s u l t e  une su r f ace  s t r i é e  c a r  l a  tens ion  du f i l ,  pour des 

ra i sons  mécaniques, n ' e s t  pas l a  même dans l e s  deux sens ,  de même que l a  

quan t i t é  d 'agent  chimique apportée par  l e  f i l  e t  mise en con tac t  avec l 'échdn- 

t i l l o n .  C 'es t  un inconvénient mineur dans l a  mesure où c e t t e  découpe e s t  

s u i v i e  d'un po l i s sage  chimique de l a  su r f ace .  

La su r f ace  à p o l i r  e s t  p lacée  e n  regard d'une su r f ace  de r é f é rence  

rigoureusement p lane  s u r  l a q u e l l e  g l i s s e  de façon continue une bande de t e r -  

ga l  q u i  a  préalablement baigné dans l a  s o l u t i o n  de  pol i ssage .  Le pol i ssage  

de la  su r f ace  s ' e f f e c t u e  au con tac t  du l i q u i d e  amené par l a  bande. L'échan- 

t i l l o n  e s t  également pos i t ionné  s u r  un c h a r i o t  mobile. Une i n c l i n a i s o n  

r é g l a b l e  de t o u t  1 ' a p p a r e i l  permet d 'appl iquer  1 ' échan t i l l on  con t r e  l a  bande 

avec une p re s s ion  t r è s  f a i b l e .  Le c h a r i o t  possède deux rég lages  angu la i r e s  

q u i ,  a s soc i é s  à une chambre de Laue, permettent  de donner l ' o r i e n t a t i o n  

d é s i r é e  à l a  su r f ace  à p o l i r .  

IV - 3) LES CONTRAINTES  ERFI FI CIEL LES : 

Ces c o n t r a i n t e s  peuvent ê t r e  c r éées  à l a  f o i s  par  l e  co l lage  e t  par 

l e s  manipulat ions (p inces ,  rayures  a c c i d e n t e l l e s ,  chocs, e t c . . . ) .  

IV - 3 - 1 )  Problèmes ------------------ du c o l l a g e  : 

La découpe e t  l e  po l i s sage  chimiques n é c e s s i t e n t  l a  f i x a t i o n  du 

c r i s t a l  s u r  l e  c h a r i o t  por te -échant i l lon .  Dans l e s  deux cas ,  il e s t  d i f f i c i l e  

d ' é v i t e r  l e  f ro t t emen t ,  même l é g e r ,  du c r i s t a l  c o n t r e  l e  f i l  ou l a  bande. 



Ceci exclut  pour l a  f ixa t ion  l'emploi de substances molles ( c i r e ,  vacoplast,  

etc.. .)  qui  présentent une f a i b l e  rés i s t ance  au c isa i l lement  e t  ont tendance 

à £luer  sous l e  poids de l ' échan t i l lon .  Les co l l es  que nous avons u t i l i s é e s  

(col les  organiques) on t  l ' inconvénient de subir  un important r e t r a i t  au cours 

du séchage, dont l ' e f f e t  s u r  l e  c r i s t a l  e s t  un cisai l lement au niveau de l a  

surface. S i  l'échantil?on e s t  assez mince, il s e  dëforme généralement après 

décollage. Les faces ,  ini t ialement planes,  deviennent courbes. Cette relaxa- 

t ion  des contra intes  de surface produit une tors ion du réseau suf f i san te  pour 

que l e s  désor ienta t ions  e f fec t ives  en t r e  régions voisines so ien t  supérieures 

à l a  divergence angulaire du fa isceau d i r e c t ,  ce qui  rend ces lames p r a t i -  

quement i n u t i l i s a b l e s  en méthode de Lang. La f igure  8 représente l a  topographie 

obtenue à p a r t i r  d'une lame t a i l l é e  parallèlement à un plan de clivage (mono- 

c r i s t a l  W) e t  co l l ée  à l ' a i d e  d'une c o l l e  organique sur  une f i ne  lamelle de 

verre,  c ec i  a f i n  de conserver une surface  relativement plane. On peut consta- 

t e r  que l ' e f f e t  des contra intes  supe r f i c i e l l e s  maque entièrement l e  phéno- 

mène de d i f f r ac t i on  dû aux régions in té r ieures  du c r i s t a l .  L'examen de l a  sur- 

face au microscope optique révèle  l ' ex i s tence  de t r è s  nombreuses l ignes de 
-+ 

glissement pa r a l l è l e s  à l ' axe  c ,  indiquant que l ' échan t i l lon  a subi  une défor- 

mation plas t ique assez importante. 

Nous n'avons pas encore résolu  de façon s a t i s f a i s a n t e  ce problème 

du collage. Il nous pa r a î t  d i f f i c i l e ,  compte-tenu du mode de préparation 

employé, de 1 ' év i t e r .  

Une étude des monocristaux W par l a  technique des f igures  d'attaque 

[4] nous a permis de v é r i f i e r  que des manipulations sans so in  conduisaient 

effectivement à une mul t ip l ica t ion rapide du nombre de dis locat ions .  Par exem- 

ple ,  t e n i r  l ' échan t i l lon  avec des pinces in t rodu i t  localement une densi té  de 
6 2 dis locat ions  qui  peut a t t e indre  10 / cm e t  plus. En r èg l e  générale, tout  

contact ,  même léger ,  avec l ' échan t i l lon ,  in t rodu i t  des d is locat ions .  Le polis- 

sage chimique lui-même, s ' i l  n ' e s t  pas ef fectué  avec soin ,  peut a f f ec t e r  une 

couche supe r f i c i e l l e  d'épaisseur non négligeable. Ceci e s t  dû en p a r t i e  au 

frottement mécanique du c r i s t a l  contre l a  bande, en p a r t i e  aux poussières ou 

impuretés non solubles  dans l a  solut ion de polissage e t  ent ra inées  par l a  

bande. Nous verrons au chapi t re  suivant l ' e f f e t  sur l e  c r i s t a l  des rayures 

créées accidentellement par ces impuretés. 

Dans l e  cas d'un c r i s t a l  épa i s ,  on peut él iminer l e s  dégâts produits 

par l e  collage e t  l e s  manipulations simplement par trempages success i fs  de 



l ' é c h a n t i l l o n  dans l e  b a i n  de pol i ssage .  On re t rouve  a i n s i ,  après r e t r a i t  

d 'une couche de 50 microns environ,  une s u r f a c e  peu per turbée  qui  s e  p r ê t e  

à l ' é t u d e  des d i s l o c a t i o n s  par  l a  technique des f i g u r e s  d ' a t t aque  p a r  exem- 

p l e  141 
Dans l e  cas d 'une  lame mince, où l e  po l i ssage  d o i t  ê t r e  e f f e c t u é  

sur l e s  deux f aces ,  l e s  p~ob lèmes  s e  conipliquent e t  il devient  pratiquement 

impossible d ' é l imine r  totalement  ces  c o n t r a i n t e s .  

Lovel l ,  Wernick c t  Benson I I ]  ont  montré que l e  r e c u i t  f a v o r i s e  

l ' a n n i h i l a t i o n  des d i s l o c a t i o n s  mais conduit  également à une s t r u c t u r e  poly- 

gonisée. Nous n'avons pu, pour des  r a i sons  m a t é r i e l l e s ,  é t u d i e r  de façon sys- 

tématique son in f luence  s u r  l a  d e n s i t é  des f i g u r e s  d ' a t t aque .  Nous l ' avons  

cependant u t i l i s é  dans l a  prépara t ion  de lames minces pour l ' obse rva t ion  en 

méthode de Lang. 

Afin de r é d u i r e  au minimum l e s  con tac t s  avec le c r i s t a l ,  nous avons 

envisagé s a  f i x a t i o n  s u r  un support r i g i d e  pe rcé  d'une f e n ê t r e  de dimensions 

légèrement i n f é r i e u r e s  à c e l l e s  de  l ' é c h a n t i l l o n .  Celui-ci e s t  d  'abord p o l i  

chimiquement s u r  une f a c e ,  pu is  c o l l é  s u r  l e  suppor t ,  l a  face  p o l i e  en  regard 

de l a  f enê t r e .  L ' a u t r e  f a c e  e s t  e n s u i t e  amincie jusqu'à l ' é p a i s s e u r  dés i r ée .  

Cet te  manière de  procéder  présente  c e r t a i n s  avantages : d'une p a r t ,  t ou t e  mani- 

p u l a t i o n  u l t é r i e u r e  s e  f a i t  par  l ' i n t e r m é d i a i r e  du support .  En p a r t i c u l i e r ,  

c ' e s t  ce lu i - c i  que l ' o n  f i x e  s u r  l a  tête goniométrique de l a  chambre de Lang. 

D'autre p a r t ,  e n  admet t a n t  que l e  co l lage  n '  i n t r o d u i t  de c o n t r a i n t e s  superf  i- 

c i e l l e s  qu'au vois inage  des bords ,  on peut e s p é r e r  d i spose r  au c e n t r e  de l a  

f e n ê t r e  d'une rég ion  re la t ivement  p a r f a i t e .  

Ce t t e  méthode a é t é  t e s t é e  s u r  une s é r i e  d ' échan t i l l ons  e x t r a i t s  de 

d i f f é r e n t s  monocristaux W. Nous avons pu c o n s t a t e r  en général  que le  compor- 

tement mécanique des lames s ' é t a i t  net tement  amélioré.  Les r é s u l t a t s  s o n t  

r e s t é s  t o u t e f o i s  décevants .  Nous a t t r i b u o n s  ces  échecs à l a  f o i s  à une q u a l i t é  

i n t r in sèque  médiocre des  monocristaux W ( d e n s i t é  de d i s loca t ions  élevée,révé- 

l é e  pa r  l a  technique des  f i g u r e s  d 'a t taque  s u r  l e s  p lans  pr ismatiques e t  s u r  

l e s  p lans  de base ,  présence de nombreux sous - jo in t s ) ,  au co l lage  des  échan t i l -  

lons  s u r  des suppor ts  t r o p  minces, donc déformables,  à l ' u t i l i s a t i o n  d'une 

c o l l e  à p r i s e  e t  séchage t rop  r ap ides  ( c o l l e  c e l l u l o s i q u e  o r d i n a i r e  d i luée  



dans l ' a cé tone ) .  La f i g u r e  9 r ep ré sen te  l e  m e i l l e u r  r é s u l t a t  obtenu s u r  une 

t r e n t a i n e  d ' é c h a a t i l l o n s  préparés  p a r  c e t t e  méthode. Aucun de ces  é c h a n t i l l o n s  

n ' a  é t é  r e c u i t .  On n o t e r a  l a  présence de nombreux sous- jo in ts  dont  l e s  or ien-  

t a t i o n s  c r i s t a l l o g r a p h i q u e s  ne s o n t  pas  simples e t  de p a r o i s  q u i  pour ra i en t  

ê t r e  des sous- jo in ts  de  polygonisat ion.  Les déso r i en t a t ions  sont  t r o p  impor- 

tantes pour permet t re  une i n t e r p r é t a t i o n  q u a n t i t a t i v e  des d i v e r s  c o n t r a s t e s  

observés. 

IV - 5 - 2) Monocris t a 1  C : --------------- 
Nous avons r e p r i s  l a  méthode d é c r i t e  précédemment, e n  cherchant  à 

améliorer  systématiquement l e s  cond i t i ons  d 'ob ten t ion  des  é c h a n t i l l o n s .  Dans 

l e  c r i s t a l  b r u t  de t i r a g e  ont é t é  découpées des lames de  d i f f é r e n t e s  or ien ta-  

t i ons  : faces  p a r a l l è l e s  aux p lans  (1070) , ( 1  120) e t  (0001) r e s p e c t i v e m n t .  

Po l i e s  chimiquement s u r  une f ace  ( r e t r a i t  d'une couche s u p e r f i c i e l l e  d 'épais-  

s e u r  1 mm envi ron  s u r  un é c h a n t i l l o n  de dimensions i n i t i a l e s  (10 x 10 x 4) 
3 mm ) , e l l e s  on t  é t é  r e c u i t e s  à 350' C sous atmosphère d 'a rgon  pendant 72 heu- 

res .  Le b u t  pour su iv i  é t a i t  évidemment d 'amél iorer  l a  q u a l i t é  des c r i s t aux .  

Après r e c u i t ,  les lames ont  é t é  c o l l é e s  s u r  un support  é p a i s  en aluminium, 

l a  f ace  p o l i e  e n  regard de l a  f e n ê t r e .  Nous avons u t i l i s é  dans c e t t e  prépara- 

t i o n  une c o l l e  é lastomère à durcissement t r è s  l e n t ,  prat iquement  s a n s  r e t r a i t ,  

e t  non s o l u b l e  dans l e  b a i n  de po l i s sage  (Col le  R.T.V p rodu i t e  p a r  General 

E l e c t r i c  e t  d i s t r i b u é e  pa r  Micro-mesures Europe). Afin de  p ro t ége r  l a  face  

p o l i e  d'une a t t aque  chimique u l t é r i e u r e  l o r s  du po l i s sage  de l a  deuxième f a c e ,  

il e s t  n é c e s s a i r e  d ' e f f e c t u e r  le  c o l l a g e  s u r  t ou t  l e  pour tour  de l ' é c h a n t i l -  

lon. L'amincissement chimique à la  po l i s seuse  e s t  a r r ê t é  lo rsque  l a  lame a 

une épa i s seu r  de  400 microns environ.   a amincissement f i n a l  jusqu 'à  l ' é p a i s -  

s eu r  d é s i r é e  est  obtenu par  l a  méthode d i t e  "de l a  goutte": on dépose s u r  l a  

su r f ace  p o l i e  une gou t t e  de s o l u t i o n  chimique, Il s e  forme t r è s  v i t e  une 

couche visqueuse de couleur  brune , en t r a inée  faci lement  p a r  r inçage  à 1 'eau d i s -  

t i l l é e .   a attaque chimique s ' e f f e c t u e  de façon homogène à t r a v e r s  c e t t e  couche. 

ûn renouvel le  l a  s o l u t i o n ,  dès q u ' e l l e  s e  s a t u r e ,  à l ' a i d e  d 'un compte-goutte 

dont l ' e x t r é m i t é  e s t  rendue t r è s  e f f i l é e .  Les avantages,  i c i  encore ,  s o n t  

m u l t i p l e s  : 

- p a r  d i s s o l u t i o n  s u r  chaque f a c e  d 'une couche s u p e r f i c i e l l e  de  100 à 200 m i -  

crons,  on é l imine  e n  p r inc ipe  tous  l e s  dégâ ts  c r é é s ,  ap rè s  le  r e c u i t ,  par  l e  

co l l age  e t  l e  f ro t t emen t  s u r  la  bande. 



- On peut û~nincir iocal,>en+ la surface en déposant une goutte de solution el 

un endroit préc'c. En particulier, on peut amincir l'échantillon au centre 

r'r 1s F n L  ?II-P : 1 4  c-1-s ' rver  des bords plus &;>ais, ce qui am5l:ore la tenue 

'1k3 1- a?2 1 \i Il(' . 
6 *, . *, 1 ; 1 '  ( \,i iifvis 11ini.oz7.iC?i . T  (1'Zti-,- c ,  l c ~ g t l e  ec  d',.xi- 

gt'r Leaucoup YC:LI . I L  arrive fréquemment qiie le PI,, L de .-û surface s~ dére- 

riore ou que l'attaque se  fasse préférentiellement en certains endroits, lais- 

sant une surface très irrGgulière, difficile à reprendre. 

Tous ces échantil Ions se sont révélés suffisamment bons pour que la 

mise en évidence des disl~c itions individuelles par 7a méthode de Lang s'avère 

effective. L'étude en méthotle de Lang n'a été effectuée complètement que pour - 
7 1 - iii, d'entre eux, de faces parallèles à un plan prismatique de Eype { 1120'1. 

Noas présentons au chapitre suivant les résultats îbten~is. 



V - ETUDE TOPOGRAPHIQUE DES DEFAUTS DANS UN MONOCRISTAL C 

Nous avons représenté  s u r  la  f i g u r e  10 l a  lame prismatique e t  son or ien-  
- + - + - + - +  

ration par  rappor t  au système d'axes ( a l ,  a2 ,  a3, c)  . La f i g u r e  11  dome  l a  pro- 

j e c t i o n  s téréographique correspondante.  Seules  ont é t é  indexées l e s  p ro j ec t ions  

s té réographiques  des pôles  l o c a l i s é s  s u r  l a  demi-sphère p o l a i r e  s i t u é e  du cô té  

de l a  f a c e  de s o r t i e  e t  parmi c e s  p r o j e c t i o n s ,  c e l l e s  des p l ans  c r i s t a l l o g r a -  

phiques l e s  p lus  i n t é r e s s a n t s  au po in t  de vue d i f f r a c t i o n  des  rayons X. Expé- 

rimentalement,  nous avons c h o i s i  comme f a c e  d ' e n t r é e  l a , f a c e  p lacée  en regard 
-+ 

de l a  f e n ê t r e  ( f ace  A B C D s u r  l a  f i g u r e  10).  axe a e s t  perpendicula i re  3 
à c e t t e  f a c e  e t  d i r i g é  vers  l a  source de rayons X. On remarque s u r  l a  projec- 

t i o n  s té réographique  que l a  m a j o r i t é  des  p lans  à f a c t e u r s  de s t r u c t u r e  géomé- 

t r i q u e s  élevés(annexe 1) s e  t rouve s u r  l e  c e r c l e  de base.  Tous ces  p lans  sont  

perpendicula i res  à l a  f ace  d ' en t r ée .  En l e s  cho i s i s san t  connue p lans  r é f l e c t e u r s ,  

on se p lace  dans l e  cas  de Laue symétrique e t  l ' a b s o r p t i o n  e s t  moindre ca r  les 

t r a j e t s  de  l ' é n e r g i e  son t  minimum pour ce s  o r i e n t a t i o n s  p a r t i c u l i è r e s ,  

L 'épa isseur  moyenne de l a  lame, mesurée s u r  une topographie en pose 

f i x e  ( s ec t ion )  e s t  de 175 microns envi ron ,  c e  qui  donne po d  = 2 ,  s a t i s f a i -  

s an t  pour l ' obse rva t ion  des images d i r e c t e s .  

L'image r e c u e i l l i e  s u r  une plaque photographique e s t  une p ro j ec t ion  

p lane  des  dé fau t s  contenus à l ' i n t é r i e u r  du c r i s t a l .  Pour r e c o n s t r u i r e  géomé- 

triquement ces  d é f a u t s ,  il e s t  n é c e s s a i r e  de  d isposer  d 'au moins deux projec-  

t i o n s .  On l e s  o b t i e n t  en c h o i s i s s a n t  des  p lans  r é f l e c t e u r s  d i f f g r e n t s .  Les 

p lans  (0003) , (1 101) , (1102) e t  ( 1100), b i e n  que ce d e r n i e r  donne une in ten-  

s i t é  d i f f r a c t é e  t r è s  f a i b l e  (annexe 1) s o n t  l e s  p lus  i n t é r e s s a n t s .  On peut 

y a j o u t e r  l e s  r é f l ex ions  non symétriques (1270) e t  (2110) . Les p lans  ( l i 00 )  , 
( i 2 i0 )  e t  (2i10) son t  perpendicula i res  au p lan  (0003) ( f i g u r e  1 1 )  . Les p lans  

( i  101) e t  (1102) son t  presque perpendicula i res  e n t r e  eux (85'30') . Les topo- 

graphies  obtenues par  r é f l ex ion  s u r  ces  p lans  s u f f i s e n t  en p r inc ipe  à déter -  

miner l ' o r i e n t a t i o n  de t o u t  segment de d i s l o c a t i o n .  La dé termina t ion  du 

vec teur  de Burgers s ' a v è r è  par  con t r e  d é l i c a t e  en r a i s o n  de  l ' a n i s o t r o p i e  

é l a s t i q u e  du t e l l u r e  (paragraphe II - 2 - 3) .  La cond i t i on  d ' e x t i n c t i o n  de 

l ' image d'une l i g n e  de d i s l o c a t i o n  s ' é c r i t ,  dans l e  cas  géné ra l , ( t héo r i e  ciné- 

matique) : 



Ceci revient  à éc r i r e  que, au point de vue d i f f r ac t i on ,  l e s  rayons X sont 

insensibles à l a  présence d'un défaut lorsque l e  vecteur-déplacement e s t  dans 

l e  plan réf lecteur  correspondant. 

Comme nous l'avons vu plus haut,  l a  condition ( 1 )  s e  rédui t  à 

-+ 
uniquement pour l e s  d is locat ions  portées par l ' axe  a. 

- S i  ces dislocations sont de type v i s ,  on pourra obtenir  l ' ex t inc t ion  de 

leurs  images en prenant comme plans réf lecteurs  l e s  plans de base e t  l e s  

plans prismatiques de première espèce para l l è les  aux dislocations [71 

(condition (2) ) . 
- Si  ces dislocations sont de type-coin, on pourra obtenir  l ' ex t inc t ion  de 

l eurs  images en prenant cornme plans réf lecteurs  l e s  plans prismatiques de 

deuxième espèce perpendiculaires aux lignes de dis locat ions  (conditions 

(2) e t  (3) ). 11 sera  donc possible de dis t inguer ,  à l ' a i de  de ces d i f f é -  

ren tes  réflexions,  l e  caractère  v i s  ou coin de dis locat ions  para l l è les  à 
-+ 

une d i rec t ion  a.  

- Pour l e s  autres dis locat ions ,  l a  condition ( 1 )  ne peut ê t r e  s a t i s f a i t e  

qu'approximativement e t  seu l s  des calculs  d é t a i l l é s  permettront d ' in te r -  

p r é t e r  convenablement l e s  images observées. Ces calculs  sont actuellement 

en cours. 

V - 3) TOPOGRAPHIES OBTENUES : ..................... 
Les topographies que nous présentons ont é t é  presque toutes obtenues 

par réf lexion sur  l e s  plans (0003). Celles obtenues par réflexion sur l e s  

autres  plans e t  en p a r t i c u l i e r  sur l e s  plans prismatiques s e  sont révélées 

pratiquement inexploitables.  Nous reviendrons par l a  s u i t e  s u r  l e s  ra isons  

de ces échecs. L ' in terpréta t ion des c l ichés  e s t  rendue de ce f a i t  plus d i f -  

f i c i l e .  Nous avons tenté  de p a l l i e r  ce manque de projections supplémentaires 

en prenant une paire  s  téréoscopique (0003) - (0005) e t  plusieurs sect ions  

(plan r é f l ec t eu r  (0003) ) . 



On peut recueillir du profil de réflexion expérimental et de la valeur 

de l'intensité i r i t ~  ,,,-~:e mesurée par le nombre de photons X reçus sur le comp- 

teur à scinti L L d t i o ~ ~  dés informations utiles sur la qualité intrinsèque de l'é- 

cli i int i l lorz.  La l d r g e i i l  i.nii--hauteur du profil de réflexion est d'autant plus 

grande que l'échantillon est plus imparfait. 11 en est de même pour l'intensité 

intégrée. Pour la ré£ lexion (0003) , nous avons noté une largeur à mi-hauteur 

moyenne de 90 secondes d'arc. C'est nettement inférieur aux valeurs relevées 

pour la même réflexion dans l'étude des monocristaux W (300 à 400 secondes en 

moyenne). On peut attribuer ceci à l'influence du recuit qui relache en partie 

les contraintes internes. L'écart angulaire Kal - Ka vérifie très exactement 2 
la séparation théorique (220 secondes). L'intensité intégrée, assez faible, 

n'est pas constante lorsque l'échantillon est translaté devant le faisceau, 
-+ 

parallèlement à l'axe c. Le déplacement du pic de Bragg observé au cours de 

la translation indique une désorientation entre les plans de base. Les résul- 

tats obtenus suggèrent qu'il s'agit d'une flexion de la lame autour de l'axe 
3 -f 
a - a2 (figure 10). 

1 
Les topographies 12 a-b-c donnent une vue d'ensemble des défauts con- 

tenus à l'intérieur de l'échantillon. La topographie 12b est relative à la 

région centrale de l'échantillon. La surface explorée est de (8 x 4,5) mm. 

Deux zones y sont hors réflexion. De façon à les amener successivement en po- 

sition de réflexion, nous avons pris deux topographies supplémentaires (topo- 

graphies 12 a et c) . Dans chaque cas, nous avons indiqué par une flèche la 
position pour laquelle l'écart à l'incidence de Bragg expérimental est nul. 

Nous avons indiqué également les désorientations observées aux extrémités des 

domaines de translation. 

Une inspection rapide des trois clichés montre que les différentes 

images peuvent être attribuées à : 

- Des enchevêtrements de dislocations parmi lesquelles des dislocations indi- 
viduelles assez bien résolues et à contraste noir. Ces dernières sont en 

nombre relativement limité et leurs formes géométriques sont très diverses. 

La largeur de leurs images est de l'ordre de 5 à 7 microns, 

- Des sous-joints non résolus, localisés dans la moitié droite des clichés, 
-t 

dont les traces, pour certains dlentre.eux, sont presque parallèles à l'axe c. 

- Des défauts de surface. Les zones correspondantes, assez étendues, apparais- 
sent avec un contraste uniforme, noir ou blanc. 



V - 3 - 2) Les a u t r e s  r é f i z j =  : 

Les f i g u r e s  13a, 13b, 13c e t  13d reproduisent  des  topographies  d'une 

même région du c r i  s t a 1  p r i s e s  avec des p lans  r é f l e c t e u r s  d i £  f é r e n t s  , respec- 

tivement. (0003),  (i!(>21 à 37" 30' des p lans  de base ,  (T101) à 57' des p lans  

de base ,  (1700) à 9 f j - e ~  plans de base ( f i g u r e  1 1 ) .  La comparaison e n t r e  l a  

f i g u r e  13a e t  l e s  f i g u r e s  13b e t  c  permet de p r é c i s e r  l a  n a t u r e  du fond con- 

t i n u  assez important  e t  inhomogène q u i  recouvre l a  f i g u r e  13a e t  t ou te s  l e s  

topographies (0003) en généra l .  On remarque en e f f e t  s u r  l a  f i g u r e  13b (ré- 

f l e x i o n  (1702) ) l a  présence d'un grand nombre de d i s l o c a t i o n s ,  fa iblement  

con t r a s t ée s ,  l e  p lus  souvent p e t i t e s ,  q u i  ne son t  pas r é so lues  s u r  l e  c l i c h é  

13a. De même, l a  p l u p a r t  des d i s l o c a t i o n s  i n d i v i d u e l l e s  q u i  s o n t  b i e n  contras-  

t é e s  s u r  l a  f i g u r e  13a son t  pratiquement i n v i s i b l e s  s u r  la f i g u r e  13b. Ceci 

e x c l u t  tou te  correspondance e n t r e  l e s  images d'une même d i s l o c a t i o n  s u r  ces  

deux f igu res .  Ces cons idéra t ions  s ' app l iquen t  également à l a  f i g u r e  13c, où 

il n ' e s t  p lus  p o s s i b l e  d ' e f f e c t u e r  une étude s u r  des d i s l o c a t i o n s  par t icu-  

l i è r e s  ca r  l e u r  d e n s i t é  devient  t r o p  importante .  La s t r u c t u r e  e n  sous-grains 

ade l ' é c h a n t i l l o n  y e s t  p a r  cont re  net tement  mise en  évidence. A l a  l i m i t e ,  

s u r  l a  f i g u r e  13d ( r é f l e x i o n  (1700) ) , l a  d e n s i t é  de d i s l o c a t i o n s ,  t rop  é le -  

. vée, conduit  à un recouvrement des  images, ce  q u i  tend à uni formiser  les 

cont ras  t e s  s u r  l a  plaque photographique. La comparaison e n t r e  ces  c l i c h é s  

suggère forteînent l ' e x i s t e n c e  à l ' i n t é r i e u r  de l ' é c h a n t i l l o n  de deux f ami l l e s  

de d i s l o c a t i o n s  q u i  s e r a i e n t  d ' o r i g i n e  e t  de na tu re  d i f f é r e n t e s .  Cet te  hypo- 

thèse  découle des remarques f a i t e s  précédemment, à s a v o i r  que ce ne sont  pas 

l e s  mêmes d i s l o c a t i o n s  q u i  donnent l i e u  à des e f f e t s  de c o n t r a s t e  s u r  l e s  

topographies (0003) e t  s u r  l e s  topographies obtenues par  r é f l e x i o n  s u r  les 

a u t r e s  plans.  Sur  l e s  topographies (0003), l e s  images b i e n  ind iv idua l i s ées  

q u i  appara issent  avec un con t r a s t e  n o i r  pour ra i en t  correspondre à des d i s lo -  

ca t ions  fraichement c r éées ,  s o i t  pendant l e  r e c u i t ,  s o i t  au  cours des d i f f é -  

r e n t e s  é tapes  de l a  p répa ra t ion  des é c h a n t i l l o n s .  Inversement, l e s  images v i s i -  

b l e s  s u r  l e s  topographies (1702) e t  (1101) e t  non r é so lues  s u r  l e s  topographies 

(0003) (fond cont inu)  pourra ien t  correspondre à des d i s l o c a t i o n s  anciennes, 

c réées  pendant l a  c ro issance  du c r i s t a l .  Bien que ces deux f a m i l l e s  de d i s lo -  

ca t ions  p ré sen ten t  des  con t r a s t e s  t r è s  d i s t i n c t s ,  on ne peut  f a i r e  aucune hypo- 

thèse  quant à l a  na tu re  de l e u r s  vec t eu r s  de Burgers (paragraphe V - 2 ) .  Toute- 

f o i s ,  l ' é t u d e  précédente suggère que l e s  composantes du vecteur-déplacement 
-+ 

é l a s t i q u e  pe rpend icu la i r e s  à l ' a x e  c  son t  prépondérantes,  c e  q u i  n ' e s t  pas 
-+ 

c o n t r a d i c t o i r e  avec l 'hypothèse que l e s  d i s l o c a t i o n s  de vec t eu r  de Burgers a  



s o n t  l e s  p lu s  nombreuses (paragraphe II - 2 - 3) .  

V - 4) INTERPRETATION DES TOPOGRAPHIES 10003) : ................................ ---- 
V - 4 - 1) Remarques p r é l i m i n a i r g s  : 

Les topographies  12a - b - c ne permet ten t  pas ,  pour l e s  r a i s o n s  évo- 

quées au paragraphe V - 3 ,  d ' é t u d i e r  de façon  approfondie les d i v e r s e s  confi-  

gu ra t i ons  observées.   é étude sera limitée à c e r t a i n e s  d ' e n t r e  e l l e s  q u i  présen- 

t e n t  des c a r a c t é r i s t i q u e s  p a r t i c u l i è r e s .  Nous ne nous i n t é r e s s e r o n s  qu'aux 

images de d i s l o c a t i o n s  r é so lues  ind iv idue l lement .  On n o t e r a  que ces  d i s loca -  

t i o n s  n ' on t  pas  pour l a  p l u p a r t  d ' o r i e n t a t i o n s  p r é f é r e n t i e l l e s ,  ce  q u i  est  

conforme aux conc lus ions  du paragraphe II - 2 - 3.  Aucune topographie  n ' a  é t é  

f a i t e  avant  r e c u i t ,  de s o r t e  q u ' i l  n ' e s t  pas  p o s s i b l e  de p r é c i s e r  l ' e f f e t  de 

ce lu i - c i  s u r  l e u r  r é p a r t i t i o n .  On remarque cependant q u ' e l l e s  son t  beaucoup 

p lus  nombreuses dans l a  p a r t i e  d r o i t e  des  topographies  12a e t  12b, c ' e s t  à 

d i r e  dans l a  r ég ion  de l ' é c h a n t i l l o n  c o n s t i t u é e  p a r  des sous-grains .  Il semble 

q u ' i l  y a i t  une c o r r é l a t i o n  e n t r e  l e u r  d e n s i t é  e t  l a  présence de nombreux 

sous- jo in t s  dans c e t t e  région.  

Dans l a  p a r t i e  gauche de ces  c l i c h é s ,  les d i s l o c a t i o n s  s o n t  t o u t e s  

l o c a l i s é e s  au vo i s inage  de d é f a u t s  de s u r f a c e  ou p rè s  des bords e n c o l l é s  de 

l a  lame. Nous pouvons dans ce cas  l e s  a t t r i b u e r  s a n s  ambiguité à l ' e f f e t  des 

c o n t r a i n t e s  s u p e r f i c i e l l e s .  

V - 4 - 2) ~ i s l o c a t i o n s  au v o & ~ i ~ ~ g g - d g ~ - ~ é f a u t s  de  s u r f a c e  : 

Quelques images de d é f a u t s  de s u r f a c e  son t  v i s i b l e s  s u r  l e s  topogra- 

ph ies  12. Ces d é f a u t s  son t  probablement l e s  v e s t i g e s  de rayures  a s sez  pro- 

fondes c réées  duran t  l ' o p é r a t i o n  de po l i s sage  à l a  po l i s seuse  e t  non é l iminées  

en t iè rement  par  l e  po l i s sage  à l a  gou t t e .   un d ' e n t r e  eux@ gauche s u r  l a  

topographie 12a) es t  assez  profond e t  v i s i b l e  à l ' o e i l  nu su r  l a  f a c e  d ' en t r ée .  

On cons t a t e  s u r  l a  f i g u r e  14 que l e  d é f a u t  a  exe rcé  en  son vois inage  des con- 

t r a i n t e s  qu i  s ' é t e n d e n t  s u r  des d i s t a n c e s  cons idérab les  ( l a  f i g u r e  14 recouvre 
2 

une s u r f a c e  de 7 mm ). La con f igu ra t i on  s p a t i a l e  des d i s l o c a t i o n s  q u i  l ' en tou-  

r e n t  p r é sen t e  une c e r t a i n e  symét r ie  au tour  d 'un axe d 'o rdre  2 pe rpend icu l a i r e  
-+ 

au p l a n  de l a  photographie ,  c ' es t -à -d i re  pratiquement au tour  de l ' a x e  a  3 
( f i g u r e  10). Cet axe passe  p a r  l e  c e n t r e  du d é f a u t .  Les deux zones à c o n t r a s t e  

n o i r  correspondent à un écrasement des deux bords de l a  rayure.  Dans l ' a x e  

de c e l l e - c i ,  l a  r e l a x a t i o n  des  c o n t r a i n t e s  s 'es t  manifestée par  l ' é m i s s i o n  

de bouc les  de d i s l o c a t i o n s  dans deux d i r e c t i o n s  pe rpend icu l a i r e s .  L'une de 



3 
ces d i r e c t i o n s  e s t  l ' a x e  c .  Les s é r i e s  de boucles 1 e t  2 ( f i g u r e  14) sont  

pa r t i cu l i è r emen t  b i en  r é so lues  s u r  l e s  topographies 12a e t  b .  Les boucles 3 

ne s o n t  pas réso lues  c a r  s e  superposent dans c e t t e  zone l e s  images d'un grand 

nombre de d i s l o c a t i o n s .  Nous y reviendrons au paragraphe su ivant .  Les boucles  

4 s o n t  p r e s q u e  hors  r é f l ex ion .  E l l e s  son t  bloquées dans l e u r  mouvement 

par un défaut  dont nous ne  connaissons pas l a  na tu re .  On remarquera que l e s  

boucles  q u i  s e  propagent dans une d i r e c t i o n  donnée ont  même a l l u r e  (boucles 2 

e t  4 par  exemple). La f i g u r e  15a r ep rodu i t  l e s  boucles  1 .  Ces boucles  s e  dé- 
+ 

veloppent dans des p lans  pr ismatiques e t  s e  propagent dans l a  d i r e c t i o n  c .  

La f i g u r e  15b r ep rodu i t  une topographie e n  pose f i x e  du c r i s t a l  (plan r é f l e c -  

t e u r  (0003) ) dont l a  t r a c e  s u r  l a  f i g u r e  15a e s t  repérée  p a r  une f l èche .  

Cet te  s e c t i o n  montre que l e s  p l ans  de gl issement  s o n t  e s sen t i e l l emen t  de 

deux types : 

- des p lans  p a r a l l è l e s  à l a  f a c e  d ' en t r ée  e t  t r è s  proches de c e t t e  f ace  (p lans  

de seconde espèce (1 150) ). 

- des  p lans  de première espèce (0170) à 30 degrés  de c e t t e  f ace  ( f i g u r e  10). 

Nous avons r epé ré  s u r  l a  s e c t i o n  l a  l i gne  d ' i n t e r s e c t i o n  apparente  

de ces  deux f ami l l e s  de p lans .  E l l e  ne peut  ê t r e  d é f i n i e  avec p réc i s ion  s u r  l a  

f i g u r e  15a. Il semble e f fec t ivement  q u ' i l  y a i t  s u r  c e  c l i c h é  une superposi- 

t i o n  des images de deux ensembles de d i s l o c a t i o n s  : l e s  d i s l o c a t i o n s  l e s  p l u s  

con t r a s t ée s  ont  des images a s sez  l a r g e s  e t  pour ra i en t  ê t r e  proches de l a  f a c e  

d ' en t r ée  e t  p a r a l l è l e s  à c e t t e  f ace .  La p lupa r t  sont  encore ép inglées  s u r  l a  

source (boucles 1 ) .  Les boucles  2 s e  sont  détachées e t  tendent  à devenir  rec-  

t i l i g n e s .  Leurs ex t rémi tés  s ' i ncu rven t  l o r s q u ' e l l e s  percent  l a  su r f ace  de 

l v é c h a n t i l l o n .  La d i s t ance  parcourue pa r  l e s  d i s l o c a t i o n s  de  t ê t e  e s t  de  l ' o r -  

d re  de 700 microns. 

Les boucles  2 e t  4 ( f i g u r e  14) s e  propagent dans une d i r e c t i o n  perpen- 
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d i c u l a i r e  à l ' a x e  c. Nous ne disposons pas de s e c t i o n  qu i  permette ,  comme pour 

l e s  boucles  1 ,  de p r é c i s e r  l e s  p l ans  dans l e sque l s  e l l e s  s e  développent. On 

cons t a t e  cependant que l e s  segments horizontaux (boucles  2) on t  une ex tens ion  

l a t é r a l e  l i m i t é e  e t  semblent a b o u t i r  à l a  su r f ace  du c r i s t a l .  La la rgeur  des  

images diminue tou t  au long de ces  segments. Leur longueur correspond globa- 

lement à c e l l e  de l a  t r a c e  du p lan  prismatique de première espèce (0110). Les 
+ 

boucles  2 s e  propagent donc probablement dans l a  d i r e c t i o n  a ( f i g u r e  10). 
1 

Les au t r e s  dé fau t s  de su r f ace  n 'on t  pas donné na issance  à des configu- 

r a t i o n s  de d i s l o c a t i o n s  a u s s i  p a r t i c u l i è r e s  que c e l l e s  rencontrées  dans l'exem- 

p l e  précédent .  La f i g u r e  16 montre t o u t e f o i s  un a u t r e  type de boucles  de 



petites dimensions qui se développent également dans une direction perpendicu- 
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laire à l'axe c (numérotées 1 sur le schéma 16). Une configuration semblable 

de boucles se retrouve le long de la trace d'une rayure (boucles 2). Cette 

rayure traverse l'é~hantillon d'un bord à l'autre et n'a pas été éliminée par 

l o  qolissage à la goutte. Sa trace sur la figure 17 donne un aperçu des domma- 

ges créés en son voisinage. Au-dessus de la rayure, les dislocations lui sont 

d'abord parallèles. Elles se déforment ensuite à plus grande distance (300 mi- 

crons environ). Au-dessous de la rayure, on observe un alignement de demi- 

boucles émises dans une direction parallèle à son axe. La droite qui joint les 
-+ 

points d'émergence est parallèle à l'axe c. On en déduit que les plans qui les 

contiennent sont prismatiques et inclinés par rapport à la face dlentrée(vrai- 

semblablement de première espèce). Les mêmes considérations nous paraissent 

s'appliquer aux boucles 1 (figure 16). 

V - 4 - 3) Effets du collage : --------------- 
Nous wons souligné, dans un précédent chapitre, l'influence des con- 

traintes créées par le collage de l'échantillon sur un support rigide. L'effet 

de ces contraintes est particulièrement bien visible sur la figure 14. On se 

rend compte aisément que le défaut constitue une barrière qui s'oppose au mou- 

vement d'un front de dislocations (5) qui se propagent dans la direction [0001] . 
+ 

(Le bord encollé de l'échantillon est ici perpendiculaire à l'axe c). Ce front 

s'étend sur toute la largeur de l'échantillon, comme le montre la figure 18. 

Cette figure reprbduit une topographie qui recouvre la même région du cristal 

que la topographie 12a, mais prise sous un angle d'incidence légérernent diffé- 

rent. La zone non contrastée correspond à la partie encollée du cristal, proche 

du bord métallique de la fenêtre. Les dislocations n'ont pas des orientations 

cristallographiques simples et sont en général très inclinées par rapport à 
+ 

l'axe c . 
La figure 19 reproduit la partie inférieure gauche de la topographie 

-f 
12b. Le bord encollé de l'échantillon ( l ) ,  parallèle à l'axe c, et le bord 

métallique de 1s fenêtre (2) y sont visibles. On n'y retrouve pas une confi- 

guration de dislocations semblable à celle décrite précédemment (figure 18). 

Nous attribuons les segments rectilignes très contrastés et rigoureusement 
-+ 

parallèles à l'axe c à des traces de plans de glissement perpendiculaires 

à la face d'entrée (plans (7100) ).  hypothèse de dislocations rectilignes 

nous paraît en effet peu vraisemblable, d'une part parce que ces segments 

sont très longs (jusqu'à 4 mm de,longueur), d'autre part parce qu'ils tra- 



ve r sen t  sans rup tu re  e t  pratiquement sans  dév ia t ion  une zone où l e s  cont ra in-  

t e s  l oca l e s  son t  t r è s  é levées  (défaut  de s i rrface) .  La région dans l a q u e l l e  i l s  

s e  t rouvent  e s t  to ta lement  hors  r é f l e x i o n  s u r  l a  topographie 12c. Sur  l a  topo- 

graphie 12b, l a  zoi~r. ha r s  con t r a s t e  vo i s ine  d e  ces t r a c e s  de gl issement  t r a d u i t  

~ rnbab lemen t  un f léchissement  de l a  lame consécut i f  à une r e l a x a t i o n  des con- 

t r a m t e s  c réées  par  l e  co l l age  e t  apparu au cours de l 'amincissement chimique. 

Nous avons fréquemment cons t a t é  ce f a i t  dans nos prépara t ions .  L 'observat ion 

des sur faces  au microscope opt ique r évè l e  presque tou jours  l a  présence 

de l i gnes  de g l i ssement ,  ce qu i  montre que l e s  con t r a in t e s  c réées  s o n t  s u f f i -  

s an t e s  pour provoquer une déformation p l a s t i q u e  des échan t i l l ons  C. Notons 

s u r  l a  f i gu re  19 que l e s  d i s l o c a t i o n s  ne son t  pas réso lues  dans l e s  p lans  de 

gl issement .  Leur t r è s  grande d e n s i t é  expl ique l e  renforcement d ' i n t e n s i t é  

observé l e  long des t r a c e s  de  ces p lans .  Une except ion  t o u t e f o i s  pour l e s  

t r a c e s  3,  4 ,  5 où l e s  e f f e t s  de bout des d i s l o c a t i o n s  son t  séparés .  Notons 

également l ' é q u i d i s t a n c e  des p lans  de g l i ssement ,  de l ' o r d r e  de 20 microns. 

V - 4 - 4) k g g y i o i n t s  e t  d i s l o c a t i o n s  : 

Nous concluons ce chap i t r e  par  une brève  analyse des sous- jo in ts  e t  

des d i s l o c a t i o n s  v i s i b l e s  dans l a  p a r t i e  d r o i t e  de l a  topographie 12b. Les 

f i g u r e s  20a (0003) e t  20b (0003) donnent une vue s téréoscopique des dé fau t s  

i n t é r i e u r s  à c e t t e  région de l ' é c h a n t i l l o n ,   observation s téréoscopique  des 

dé fau t s  [35] permet en  p r inc ipe  de l e s  s i t u e r  l e s  uns par rappor t  aux a u t r e s  

e t  pa r  rapport  à l a  f a c e  de s o r t i e  dans l ' e space  à t r o i s  dimensions. Dans 

l e  cas  p ré sen t ,  l ' u t i l i s a t i o n  de l a  p a i r e  s téréoscopique (0003) - (0005) e s t  

inopérante  en  ce qui  concerne l e s  d i s l o c a t i o n s  : bien  réso lues  s u r  l e  c l i c h é  

20a, e l l e s  son t  en revanche "esquissées",  s inon  i n v i s i b l e s ,  s u r  l e  c l i c h é  20b. 

E l l e  permet cependant d ' o b t e n i r  une r ep ré sen ta t ion  t r id imens ionnel le  des  sous- 

j o i n t s .  La comparaison e n t r e  ces  deux c l i c h é s  montre que l e  c o n t r a s t e  dépend 

fortement du sens  du vec t eu r  de d i f f r a c t i o n .  Nous a t t r i buons  c e c i  à un e f f e t  

dynamique dû à une courbure homogène des p l a n s  de base (paragraphe V - 3 - 1) .  

L'étude théorique de l a  d i f f r a c t i o n  des rayons X par  un c r i s t a l  courbe a é t é  

e f f ec tuée  par  Penning e t  Polder [ 3 6 ] .  Ces au teu r s  ont  montré que l e s  t r a j e t s  

des champs d'ondes à l ' i n t é r i e u r  d'un c r i s t a l  courbé élast iquement  s o n t  eux- 

mêmes courbes. La courbure du champ d'ondes 1 e s t  tou jours  de même s igne  que 

c e l l e  des p l ans  r é f l e c t e u r s .  Cel le  du champ d'ondes 2 e s t  de s igne  opposé. 

Dans ces  condi t ions ,  l a  d i s t r i b u t i o n  d ' éne rg i e  su r  la  f a c e  de s o r t i e  n ' e s t  
-+ -t 

pas l a  même lorsqu 'on  passe  de l a  r é f l e x i o n  (+g) à l a  r é f l ex ion  (-g) ( i l  y a 

a l o r s  t r a n s f e r t  d ' éne rg i e  du f a i sceau  d i f f r a c t é  au f a i s ceau  t ransmis ,  ou 



vice-versa,  dépendant du s i g n e  de l a  courbure des p l ans  c r i s t a l l i n s ) ,  Cet te  

"non-identité" des c o n t r a s t e s  e n t r e  topographies (hkR) e t  (GR) a d é j à  é t é  

observée [37> E l l e  s 'accentue en présence d'un e f  £ e t  d 'absorp t ion  anormale 

( l e s  deux champs d'ondes s o n t  dans ce  cas t r è s  inégalement absorbés) .  Nous 

avons vu au paragraphe III - 4 - 2 qu'un t e l  e f f e t  e s t  poss ib l e  dans l e  t e l -  

l u r e  pour la  r é f l e x i o n  (0003). 11 peut  expl iquer  l ' a l l u r e  p a r t i c u l i è r e  du 

c o n t r a s t e  observé s u r  l a  f i g u r e  20b. 

Les sous- jo in ts  n 'on t  pas en généra l  d ' o r i e n t a t i o n s  c r i s t a l l o g r a -  

phiques simples.  Nous av ions  f a i t  les mêmes remarques dans l ' é t u d e  des  monoeris- 

taux W ( f i g u r e  9 ) .  I l s  s o n t  a u s s i  dans l 'ensemble non p l ans .  Une except ion  

cependant e n  ce  qu i  concerne l e  sous- jo in t  1 ( f i g u r e s  20 b i s  a e t  b ) .  Sa 

t r a c e  a même l a rgeu r  que c e l l e  d'un plan pr i smat ique  de deuxième espèce i n c l i -  

né p a r  rappor t  à l a  f a c e  d ' en t r ée .  La séquence des s e c t i o n s  20 d-e-f confirme 

c e t t e  o r i e n t a t i o n .  E l l e  permet de p r é c i s e r  que l e  sous- jo in t  e s t  s i t u é  dans 

un p l a n  (21i0) ( f i g u r e  10).  Sur l e s  f i g u r e s  20a e t  b ,  son bord d r o i t  coupe 

l a  f a c e  d ' en t r ée .  

Remarques : 

f - 1 : Les s e c t i o n s  20 c-d-e son t  r e l a t i v e s  à l a  f i g u r e  20a. Nous avons r epé ré  

par  des  f l èches  l e s  p o s i t i o n s  en l e s q u e l l e s  e l l e s  on t  é t é  e f f e c t u é e s .  

La s e c t i o n  20 f e s t  r e l a t i v e  à l a  f i g u r e  17. 

Le bord supé r i eu r ,  b i e n  n e t ,  correspond à l a  f a c e  d e  s o r t i e .  Le bord 

i n f é r i e u r  ( face  d ' e n t r é e )  e s t  mal d é f i n i .  Notons que ces s e c t i o n s  ont  

une l a r g e u r  moyenne d e  45 microns s u r  l e s  plaques photographiques. 

Compte-tenu de l a  d e n s i t é  des  dé fau t s ,  l a  r é s o l u t i o n  y e s t  néces sa i r e -  

ment médiocre. 

- 2 : Nous avons mesuré l a  déso r i en t a t ion  du r é seau  de chaque cô té  du sous- 

j o i n t  1 ,  pour l a  r é f l e x i o n  (2110). E l l e  e s t  de 3 minutes d ' a r c  environ.  

~ o r l  e t  Weiss [5] on t  observé e n  microscopie é l ec t ron ique  des a l igne-  

ments dans l a  d i r e c t i o n  p o o l ]  de d i s l o c a t i o n s  vues de bout.  ( l e s  faces  

de l ' é c h a n t i l l o n  é t a i e n t  p a r a l l è l e s  à un p lan  (10i0)  ) . I l s  déduisent  

de l e u r s  observa t ions  que ces  alignements s o n t  l e s  t r a c e s  de sous- jo in ts  

de. f l e x i o n  c o n s t i t u é s  par  des  d is loca t ions-coin  d ' o r i e n t a t i o n  [~oTo] 
e t  de vec teur  de Burgers [11?0] ( f i g u r e  2 ) .  En admettant q u ' i l  en e s t  

a i n s i  pour l e  sous- jo in t  1 ,  l a  d i s t ance  e n t r e  d i s l o c a t i o n s  s e r a i t  de 

0,5 micron s u r  l a  plaque photographique (nous supposons l e s  d i s loca -  



, taons é q u i d i s t a n t e s ) .  La méthode de Lang ne permet pas de l e s  résoudre. 

Les s ec t ions  c  e t  d  ne confirment pas l e  p l i a g e  à mi-hauteur du sous- 

jobnt X suggéré s u r  l a  f i g u r e  20b. La s e c t i o n  20 d  montre en  f a i t  que deux 

au t r e s  sous-Joints  sont  venus s e  g r e f f e r  s u r  l e  sous- joint  1 .  Le sous- jo in t  2  

e s t  p â ~ ~ L k 2 l e  à l a  face  d G n t r é e  e t  proche de c e t t e  face .  Le sous- jo in t  3 a  une 

J y  se hé l i cozda le .  'LA rég ion  4 ,  dont l a  s e c t i o n  c  en donne une coupe, semble 

posséder une s t r u c t u r e  assez  complexe que nous ne sommes pas en  mesure d ' i n t e r -  

p r é t e r .  La rég ion  5 e t  son ex tens ion  au-delà du c l i c h é  20b e s t  v i s i b l e  s u r  l a  

topographie %2a  (à l 'extrême d r o i t e ) .  Le sous- jo in t  2  y  e s t  b i e n  m i s  en  évi- 

dence, Le sous- jo in t  6 ,  à gauche s u r  l e s  f i g u r e  20a e t  b ,  a  une forme égale- 

ment hé l i eozda le  (nous avons repéré  s e s  t r a c e s  s u r  l e s  f i g u r e s  20 b i s  d-e-£). 

A s a  p a r t i e  i n f é r i e u r e  s e  raccorde un sous- jo in t  presque p l a n  qu i  a  pour o r i -  

e n t a t i o n  c e l l e  du p l an  (10T0) ( sous- jo in t  7 s u r  la  s e c t i o n  20 f ,  v i s i b l e  

dans son e n t i e r  s u r  l a  f i g u r e  17). 

La f i g u r e  20b montre que l e s  sous- jo in ts  1 e t  6  bordent  une rég ion  

cons t i t uée  pa r  des sous-grains de dimensions t r è s  r é d u i t e s .  Cet te  s t r u c t u r e  

n ' é t a i t  pas apparente s u r  l a  f i g u r e  20a. E l l e  r é s u l t e  vraisenblablement  

d'une ps lygon i sa t ion  de l ' é c h a n t i l l o n .  

E l l e s  on t  presque t o u t e s  des  formes géométriques quelconques, non 

c r i s t a l l og raph iques .  On note  t o u t e f o i s  à d r o i t e  du sous- jo in t  3 une tendance 
-+ 

à l ' a l ignement  dans l a  d i r e c t i o n  c .  E l l e s  peuvent dans ce cas  ê t r e  t r è s  lon- 

gues ( f i g u r e  20a) ,  mais aucune n ' e s t  parfai tement  r e c t i l i g n e .  Nous nous in-  

t é r e s se rons  p l u s  par t icu l iè rement  aux deux ensembles de boucles  v i s i b l e s  

dans l a  mo i t i é  supér ieure  gauche de l a  f i g u r e  20a. 

La f i g u r e  21a reprodui t  c e t t e  p a r t i e  du c l i ché  20a. La f i g u r e  21b 

reprodui t  une topographie (0003) obtenue après  r o t a t i o n  de l ' é c h a n t i l l o n  de 
-+ 

180'. au teu r  d'un axe p a r a l l è l e  à l a  d i r e c t i o n  (a -a ) ( f i g u r e  10). La face  
1 2  

d ' e n t r é e  e s t  devenue face  de s o r t i e  e t  vice-versa.  Cet te  f i g u r e  permet, par  

comparaison avec l a  f i g u r e  21a, d ' o b t e n i r  des renseignements s u r  l a  p o s i t i o n  

des d i s l o c a t i o n s  pa r  rappor t  à l a  face de s o r t i e  ( e l l e  remplace avantageuse- 

ment l a  topographie (0003) ( f  i gu re  20b) . La l a rgeu r  des images des boucles  

e t  l ' i n t e n s i t é  du con t r a s t e  v a r i e n t  s u r  ces deux f i g u r e s ,  ce  qui  montre que 

l e s  boucles  ne son t  pas coplana i res  mais s i t u é e s  à d i f f é r e n t e s  profondeurs 

à l ' i n t é r i e u r  du c r i s t a l .  E l l e s  s o n t  dans des p lans  pr i smat iques .  Parmi 

tou te s  ces boucles ,  s eu l e  l a  boucle  1 a  une forme simple r ec t angu la i r e .  Un 
-+ 

de s e s  cô tés  e s t  p a r a l l è l e  à l ' a x e  c .  Il a une longueur de 400 microns en- 



v i r o n .  Les deux a u t r e s  c ô t é s  s o n t  dans des  p l a n s  de b a s e .  Leurs t r a c e s  co ïn -  

c i d e n t ,  s u r  l a  f i g u r e  21b, avec  c e l l e  de  l a  d i ~ e c t i o n  a ( f i g u r e  10). C e t t e  
1 

bouc le ,  e t  les s u i v a n t e s ,  p o u r r a i e n t  ê t r e  dans des  p l a n s  p r i s m a t i q u e s  de  pre-  

mière  espèce  (0110) Une bouc le  de même forme que l a  bouc le  1 e t  également  

de grandes  dimensions es t  v i s i b l e  s u r  l a  f i g u r e  17.  

Remarquons que t o u t e s  ces  bouc les  p r e n n e n t  n a i s s a n c e  dans  d e s  

zones où l e s  c o n t r a i n t e s  l o c a l e s  s o n t  é l e v é e s  ( c ' e s t  l e  cas  e n  p a r t i c u l i e r  

poux les bouc les  2 v i s i b l e s  à l a  p a r t i e  s u p é r i e u r e  d e  l a  f i g u r e  21a e t  que 

l ' o n  r e t r o u v e  s u r  l a  topograph ie  12 a ) .  Leur  forme es t  à rapprocher  de c e l l e  

d e s  b o u c l e s  2 s u r  l a  f i g u r e  14. Il e s t  p robab le  que l e  r e c u i t  a  f a v o r i s é  

l e u r  développement ( d i s l o c a t i o n s  f r a i c h e s  - paragraphe  V - 3 - 2 ) .  



La méthode topographique de Lang nous a  permis de  me t t r e  en  évidence 

des d i s l o c a t i o n s  dans l a  s t r u c t u r e  du t e l l u r e .  Les r é s u l t a t s  présentés  mon- 

t r e n t  que nous avons r é u s s i  à concevoir de bonnes méthodes de t ra i tement  des 

échan t i l l ons .  I l s  cmf i rmen t  l e  s o i n  t o u t  p a r t i c u l i e r  q u i  d o i t  ê t r e  p r i s  dans 

l ' é l a b o r a t i o n  des lames minces. Ces r é s u l t a t s  r e s t e n t  t o u t e f o i s  incomplets 

ca r  s e u l e s  l e s  topographies obtenues p a r  r é f l e x i o n  s u r  l e s  p lans  de base ont  

pu ê t r e  exp lo i t ée s .  La présence de nombreux sous- jo in ts  e t  d'une d e n s i t é  é levée  

de d i s l o c a t i o n s  l ' e x p l i q u e n t  en p a r t i e .  Nous a l l o n s  reprendre  c e t t e  é tude  en 

cherchant  d'abord à améliorer  l a  q u a l i t é  propre de nos c r i s t a u x .  Pour c e l a ,  

une é tude  s é r i e u s e  des cond i t i ons  de r e c u i t  s ' avè re  néces sa i r e .  L'étendue des 

dommages c réés  par  l e  co l lage  nous i n c i t e  de même à rechercher  un moyen d 'évi-  

t e r  ce  co l l age  t o u t  en conservant  à l ' é c h a n t i l l o n  une bonne tenue mécanique. 

Ceci semble a  p r i o r i  d i f f i c i l e m e n t  r é a l i s a b l e .  

Dans l a  mesure où ces  problèmes quront Gté correctement  r é s o l u s ,  

nous pourrons envisager  par  l a  s u i t e  l ' e x t e n s i o n  de l a  méthode à l ' é t u d e  des 

dé fau t s  de s t r u c t u r e  dans l e  sélénium monocr i s t a l l i n .  
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ANNEXE IL : ' i ip fc ic , i en t s  d ' a b ç o r p r  . , , i i  ' ---- 

Les Pxpressians de  s  e t  .e sont  données pa r  : [28] 

= cos = cosinus d i r e c t e u r  de l ' a n g l e  e n t r e  l a  normale à l a  f a c e  d ' e n t r é e  

d i r i g é e  v e r s  l ' i n t é r i e u r  du c r i s t a l  e t  l e  f a i s ceau  t r ansmis .  

-yh = COS $ = cosinus d i r e c t e u r  de l ' a n g l e  e n t r e  l a  normale e t  le  f a i sceau  h 
d i f f r a c t é  

3 angle de Bragg B 

a = angle e n t r e  l e  p l a n  r é f l e c t e u r  e t  l a  d i r e c t i o n  de propagat ion du f l u x  

d 'énerg ie  à l l l n t é r i e , u r  du c r i s t a l  : ( f i g u r e  6) 

g o  
- c o e f f i c i e n t  d ' abso rp t ion  l i n é a i r e  

[ C I  = 1 si l a  d i r e c t i o n  de p o l a r i s a t i o n  e s t  perpendicula i re  au p lan  

d ' incidence 

1 C /  - cos 20 s i  l a  d i r e c t i o n  de p o l a r i s a t i o n  e s t  normale au  plan d ' inc idence .  

Le s igne - s e  r é f è r e  à l a  branche 1 de l a  s u r f a c e  de d i spe r s ion  (champ 

d'ondes 1 )  

Le  s igne  9 s e  r é f è r e  à l a  branche 2 de l a  su r f ace  de d i spe r s ion  (champ 

d'ondes 2) 

.E 
e s t  l a  p a r t i e  r é e l l e  d'un paramètre n d é f i n i  par  A. Auth ier ,  propor- 

t i onne l  à l ' é c a r t  à l ' i nc idence  de Bragg A B  : 

I 
A9 s i n  28 + - Y h  xo  ( 1  -d 

xi = 
Y 0  
7 

(3) 



'oi e t  'hi sonfi- l e s  termes de rang (0, 0, O) e t  (h, k ,  !L) du développement 

en s ê r i e  de Four ie r  de l a  p a r t i e  imaginaire  de l a  s u s c e p t i b i l i t é  é l e c t r i q u e  

x du c r i s t a l  cansidéré ( f h i  s ign i  f i e  
xhk i l .  

). I l s  peuvent ê t r e  dé te r -  
~ m a g  . 

a inés  à ~ a ~ t i ~  du f a r t eux  de s t r u c t u r e  complexe 
FhkL 

de la façon su ivante  : 

Ddns ;a thé4);ie de l a  d i f f r a c t i ~ n  des rayons X,  on i n t r o d u i t  formel- 

lement l ' a b s o r p t i o n  en  considérant  un f a c t e u r  de  d i f f u s i o n  atomique complexe 

(paragraphe III - 4 - 1) .  Dans c e t t e  express ion ,  l e  t e rne  A£" rend compte de 

1- 'absorption r251 - - 
En t h é o r i e  dynamique [24, an i n t r o d u i t  une s u s c e p t i b i l i t é  é l e c t r i -  

que x P  t~ iy l eo ien t :  pér iodique,  dont  les termes dit développement en  s é r i e  de 

Four ie r  s o n t  r e l i é s  à F par  l a  r e l a t i o n  : 
hk 'L 

où e s t  un paramètre q u i  dépend du c r i s t a l  e t  de l a  longueur d'onde du 

rayonnement i n c i d e n t .  

- C - f 

De j (£0 
+ A L '  + i i f " )  exy 2 i  71 6 , r3 ( 6 )  

on dédu i t  xh xh e s t  égale men^ complexe ca l  F e s t  complexe. O n  pose : 
hkK. 

'oi e s t  r e l i é  directement  au c o e f f i c i e n t  d 'absorp t ion  l i n é a i r e  IJ par  l a  
O 

r e l a t i o n  : 

où e s t  La langueur d'onde du rayonnement inc ident .  



Le calcul des e m s  'hr , xhi est généralement compliqué. 
Si on applique ces résultats à un cristal de tellure placé à l'incidence de 

Bragg pour une famille de plans réflecteurs (h k i !L) donnés, les calculs se 

sSm71ifient lorsque l e s  plans considérés sont du type (0003) ou (10i0). 

1 c 2 s t  alors ~ é e 1 \  Los expressions de 
l-is et e 

se simplifient de même 
+ k..&L 
si ces plans sont perpendiculaires à la face d'entrée (figure 7) (cas de Laue 

symétrique). Dans ces conditions 3 Y, - - Yh et : 

On obtient alors, d'après (7) et (9) : 

Le calcul de xh XL donne : 

- Pour la réflexion (0003) 

- Pour la ré£ lexion (1010) : 



. Applicat ion numérique : 

r a pour express ion  [20] : 

r . A  2 
e r = r = rayon c l a s s ique  de l ' é l e c t r o n  e 

IT V - 13 ( r  = 2,818 . 10 cm) 
e 

Les va l eu r s  de £ Af' ,  A£" s o n t  données en annexe 1 pour l e s  r é f l e -  
0 ' 

xions (0003) e t  (1010) e t  l e  rayonnement Ag Ka E l l e s  do ivent  ê t r e  co r r igées  
1 ' 

pour t e n i r  compte du f a c t e u r  de température 
e-M s i n  [TOJ. 0 

Nous prenons, dans l ' exp res s ion  de M = B une va leur  moyenne 
- 
B = 1,845 A [26]. A 

A = longueur d'onde du rayonnement i nc iden t  

V = volume de l a  ma i l l e  é lémenta i re  

Le c a l c u l  donne : 

On en  dédui t  : 

-M 
t = 0,89 pour (0003) 

e -M = 0,97 pour (10T0) 

On a également C = 1 ou 0'99 pour l a  r é f l e x i o n  (1070) 

C = 1 ou 0,96 pour l a  r é f l e x i o n  (0003) 

Nous convenons de prendre C = 1 , c 'es t -à -d i re  de confondre l e s  deux d i r ec -  

t i ons  de p o l a r i s a t i o n .  On ob t i en t  a l o r s  l e s  équat ions  (8) ,  ( 9 ) ,  (IO),  ( 1  1) du 

paragraphe III - 4 - 2 .  
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ANNEXE III : Largeur à mi-hauteur des profils de réflexion théoriques : 

Soit Th. l '; ~."n:-!"i d a  t ~ r c e a u  Jif. r,>,*rf:. Poiir un fars,eau i.nci&:?t 

* 1 Il 

non polarisé, on définit un pouvoir réflecteur h h  

Io 
J, où Ih est l'intensité du faisceau diffracté correspondant à C = 1 et 1 I I  

h 
l'intensité du faisceau diffracté correspondant à C = 1 cos 2 01 [20]. 

1 est 1 ' intensité du faisceau incident. 
O 

Nous convenons de confondre ici encore les directions de polarisation. 

Dans ces conditions, d'après [20] : 

- 1 1 
p l - -  4 1  + ri2 exp { - - riod ( 1  - 

r cos 0 

- 1 1  I R & -  4 1  + ri2 exp i - - riod ( 1  + 

r cos 0 r 

1 1 11 od 
) % i = -  4 1  + ri2 - exp [ - - ( 1  - 

r cos 0 r 

L'intensité diffractée s'écrit alors : 

On vérifie que l'intensité est maximum pour ri = O et qu'elle dépend essen- 

tiellement du produit u d. La courbe de réflexion est symétrique autour de 
O 

" r = O (OU ne = O ) .  



En posant  cos 0 = 1 1 
= - ch 0,93 uod . e -M od 

% (0003)max 2 

1 
= - ch 0,27 pod . e -vod 

% ( i OTO) max 2 

L a  l a r g e u r  à mi-hauteur du p r o f i l  de  r é f l e x i o n  s ' o b t i e n t  en cherchant l a  

va leur  de n pour l a q u e l l e  Rh max % = 2 - .  

Ceci conduit  aux va l eu r s  de  n rassemblées dans l e  t ab l eau  su ivan t  : 

En r e p o r t a n t  c e c i  dans l ' e x p r e s s i o n  de r en fonc t ion  de l ' é c a r t  à l ' i n c i -  

dence de Bragg, on en dédu i t  l a  l a rgeu r  angula i re  du p r o f i l  de r é f l e x i o n  théo- 

r i que  : 

eApp l i ca t lon  numérique : 
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Figure la : Maille cristalline du tellure 

Figure Ib : Projection dans le plan de base du contenu de la maille hexagonale . Atomes à la cote O ou 1 

1 
Q Atomes à la cote - 

3 
2 

D Atomes à la cote - 3 

Ces symboles repèrent les positions des centres des atomes. 



Figure 2 : Maille hexagonale : Directions et plans principaux. 

Figure 3 : Représentation des atomes dans une chaîne. 

Cas d'une hélice droite 



Figure  4 : Méthode de  Lang : p r i n c i p e  ( c a s  symét r ique)  

A B C : t r i a n g l e  de Borrmann 

Ap : t r a j e t  des  champs d 'ondes  

D : f a i s c e a u  d i r e c t  

Ro : f a i s c e a u  t r a n s m i s  

R 
H 

: f a i s c e a u  d i f f r a c t é  

P : plaque  photographique 

T : d i r e c t i o n  d e  t r a n s l a t i o n  

F igure  5 : Méthode de Lang - Format i o n  d  'une image 

d  : l i g n e  de d i s l o c a t i o i ,  

( i )  : image d i r e c t e  

(j) : image dynamique 



F i g u r e  6 : Ré£  l e x i o n  asymétr ique : 

A E : t r a c e  du p l a n  r é f l e c t e u r  
f 

: normale à l a  f a c e  d'entrge d l r l i + t '  vet-s l ' i n t é r i e u r  

du c r i s t a l  

8 : a n g l e  de  Bragg 

F igure  7 : R é f l e x i o n  sym6tr ique 

P l a n  r é f l e c t e u r  p e r p e n d i c u l a i r e  2 !a face d ' e n t r é e .  



Figure 8 : Echantillon W collé sur lamelle de verre 

Réflexion ( l 120) (x20) 



Figure 9 : Echantillon W monté sur support rigide 

Ré£ lexion ( 1 120) ( ~ 2 0 )  



Figure 10 : Orientation de l'échantillon 

A B C D : face d'entrée. Vecteur a normal à la face 
3 

d'entrée et dirigé vers la source de rayons X. 

Figure 1 1  : Projection stéréographique de référence. Pôle ( 1  150) 

Demi-sphère située côté face de sortie 

@:Réflexions utilisées. 



Figure 12a : Réflexion (0003) - translation 2,5 mm (x20) 

Figure 12b : Réflexion (0003) - translation 4,5  mm (x20) 

Figure 12c : Réflexion (0003) - translation 4 mm (x20) 



- 
Figure 13a : Wflexioa (0003) b&) 

Figure 13b : Ré£ lexion (1702) ( ~ 4 0 )  

/ Figure 13e : Ré£ lerion (i101) ( ~ 4 0 )  Figure 13d : Réf ïexion (1100) ( ~ 4 0 )  



Figure 14 ; Configuration de ùi-,locations au voisinage d'un défaut de surface 

Ré£ lexion (0003) (x40) 



Figure 15a : Boucles de dislocations émises à partir d'un défaut de surface 

Ré£ lexion (0003) (~60) 

Figure 15b : Section (0003) relative à la figure 15a (x120) 



Figue 16 : Autres effets des contraintes superficielles 

Réflexion (0003) (150) 



Figure 1 7  : Défauts au vo i s inage  d'une rayure 

~ é f l e x i o n  (0003) ( ~ 3 0 )  

Figure 18 : E f f e t s  du c o l l a g e  

R é £  l ex ion  (0003) ( ~ 2 5 )  



Figure  19 : Autres  e f f e t s  du  c o l l a g e .  Déformation p l a s t i q u e  

p r è s  d e s  bords  de  l ' é c h a n t i l l o n .  

Réf lex ion  (0003) ( ~ 5 0 )  



Figure  20a : Réflexion (0003) (x30) Figure 20b : Réflexion (OOO?) (x30) 

Figures 20c - d - e - f : Sections (0003) relatives à l a  figure 20a (x90) 



Figure 20 b i s  a : F i g u r e  20 b i s  b : 

Figures 20 b i s  c - d - e - f : 



Figure 21a : Boucles de dislocations - Réflexion (0003) 

Figure 21b : Même réflexion mais échantillon retourné de 180' 
+ i- 

autour de l'axe a - a2 . 
1 

(x40) . 




