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INTRODUCTION

L’évolution de la sous-structure des dislocations lors de la déformation piastique
du tellure n'a jusqu'd présent fait l'objet d’aucune observation directe. Une telle observation est
pourtant indispensable pour préciser le passage, trés graduel dans le teliure, du stade micro-

plastique au stade macroplastique.

Nous avons utilisé la méthode classique de Berg - Barrett (topographie par réflexion

5

des rayons X}, [1], {2] ., de fagon & obtenir des observations a {'échelle de |'échantillon.
Confirmées par la microscopie électronique, les topographies de Berg - Barrett

mettent en évidence |‘apparition précoce d'une polygonisation grossiére.

Ceci montre que ces deux types d'observations, a des échelles totalement diffé-
rentes sont en fait deux moyens d’investigation complémentaires.

Les sous-joints observés, que nous appellerions mieux ¢ parois ” ou ¢ murs ?
de dislocations sont responsables de flexions dont les axes de rotation ont été déterminés par

analyse du contraste d’orientation [3 & 6].

Le principe de la technique de Berg - Barrett est rappelé au premier chapitre .

Son application au cas du tellure fait I'objet du second chapitre.

Les différentes observations effectuées sur des échantillons déformés sont

exposées et interprétées au dernier chapitre.



I — LA TECHNIQUE DE BERG - BARRETT

l.a méthode de Berg - Barrett est une méthode de topographie par réflexion
des rayons X . Elie conduit & des observations a I'échelle de I'échantillon (grossissement
20 a 100 fois) et ne nécessite pas la préparation de lames minces comme |'exigent les
différentes méthodes d’observation par transmission (méthode de LANG {7], microscopie

électronique [8] ).

La figure 1 explicite le principe de a formation de l'image. Sur ce schéma,
le faisceau incident provient d’une source étendue a b ¢ d. Les rayons issus d’un point Q
de la source sont diffractés s'ils atteignent un ensemble de points dont le lieu est I'inter-

section du plan réflecteur avec un cone de demi-angle au sommet “/2-0th.

Inversement, chaque point P du plan réflecteur diffracte tous les rayons venant

de l'intersection d‘un cone avec la source étendue.

L'image de ce point P est aussi !'intersection d’une portion de cdne avec la plaque

photographique.

La dimension latérale Ax’ de cette image est approximativement donnée par :
ax ~ B Ax (1)
D

ou Ax représente la largeur de la source étendue , D’ la distance moyenne entre I'échantillon et

la plaque photographique , D la distance entre la source et l'échantillon.

La dimension longitudinale Ay’ de I'image du point P est directement reliée

4 la largeur A@ du domaine de réflexion. Elle est donnée par :

Ay ~ A8 D’ (2)



Les formules (1) et {2} montrent que pour obtenir une topographie ou
I'image d’un point est une tache trés petite, il faut utiliser un foyer linéaire ( Ax trés
petit ), placé dans le plan d'incidence, puis positionner la plaque photographique trés

prés de I’échantillon ( D’ petit ).

I — 2 — DISTORSION DE L’IMAGE

La topographie obtenue sur la plague photographique est une projection de la
surface observée. La distorsion résuitant de cette projection dépend de la position de la plaque

photographique par rapport au faisceau incident ainsi que du plan réflecteur utilisé.

€ réflexion oblique » pour laquelle ia normale de

St I'on effectue une
la surface topographiée n’appartient pas au plan d’incidence, I'image obtenue est distor-
due latéralement et longitudinalement. La géométrie en est trés complexe mais exploi-

table [9] ( figure 2a ).

Si 1'on eftectue une  réflexion d’ordre zéro ? pour laquelle la normale
de la surface topographiée est dans le plan d'incidence, la distorsion se réduit & un

grandissement 7Y longitudinal inférieur & 1 {figure 2 b).

Le grandissement se calcule aisément dans les deux cas particuliers

suivants

— 1) Les rayons diffractés pénétrent perpendiculairement la gélatine
(figure 3 a). Ceci permet I'emploi de plagues photographiques & grande épaisseur de
gélatine (temps de pose court), mais la distance D’ , généralement grande, conduit 2

une mauvaise résolution.

Le grandissement est dans ce cas donné par :
7=sin(20—gp\ (3)

ou O est I'angle de Bragg de la réflexion choisie et ¢ I‘angle du faisceau incident

avec le plan topographié.



— 2) La plaque photographique est paralléle au faisceau incident { figure 3 b).
Les rayons diffractés traversent obliquement la gélatine. li est donc nécessaire d’utiiiser une
plaque photographique & faible épaisseur de gélatine (temps de pose longs) . Par contre la
distance D’ est minimum et la résoiution correspondante est plus grande que dans le cas précé-

dent. Le grandissement < est, ici, donné par :

sin (260 — @ }

y= (4)

sin 29

I - 3 — QORIGINES DU CONTRASTE
e cristal étant placé en position de Bragg, le contraste des topographies est
dG a la variation du pouvoir réflecteur en fonction de la répartition des défauts. Les causes

principales conduisant & deux types de contrastes importants sont :

1) les contraintes inhomogénes du réseau ;

2) Vorientation des différents défauts de structure par rapport au faisceau incident.

I - 3 — 1) Contraintes inhomogénes dans le réseau.

Ces contraintes inhomogénes réduisent 'extinction primaire [2] [10] .

La présence d'un défaut’ perturbant localement la périodicité. du réseau,diminue
I'effet destructif des interférences entre les différentes ondes qui traversent le cristal. Cet effet
conduit 4 une diminution de l'extitiction primaire : le faisceau incident pénétre, localement,

plus profondément dans le cristal et le faisceau diffracté est localement plus intense.

La présence du défaut apparait donc sur la plaque photographique comme une

zone plus sombre sur le fond continu di & la diffraction normale du cristal parfait.

Ce type de contrasie, appelé contraste d’extinction) est trés important car il

permet |"observation des dislocations individuelles.



I — 3 - 2} Rotations locales du réseau cristallin |3}

La présence d’un défaut de structure dans un cristal peut créer une rotation
tocale du réseau. C'est le cas du sous-joint par exemple. L'orientation de |’axe de rotation
par rapport au faisceau incident conduit & des types de contrastes particuliers appelés con-

trastes d’orientation.

Pour analyser l'action d'un axe de rotation sur le contraste, il est utile de

décomposer cet axe de rotation [+ de la fagon suivante (figure 4) .

— 51 normal au plan réflecteur
>

- Q2 a l'intersection du plan réflecteur et du plan d’incidence
—

- Q3

normal au plan d'incidence.

Une rotation quelconque s’écrit donc :

—>
G=a8 +88 + 710 (5)

-
— Une rotation «, autour de .Ql , transforme le plan réfiecteur en lui-méme donc ne

peut étre la cause d’aucun contraste.

.+
— Une rotation [, autour de 92 change trés faiblement l'angle d’incidence de ia

valeur {pour 6g ~ 459 )
2
56 ~ 8 (6)
2

Tant que 88 reste inférieur & la largeur angulaire du domaine de réflexion A9,
it y a toujours diffraction du faisceau incident. La largeur angulaire du domaine de réflexion
peut au plus atteindre 1’ ; on voit, en prenant cette valeur pour 88 que f peut atteindre plus

d’un degré avant que le phénomeéne de diffraction disparaisse.

Par contre, bien que non éteint, le faisceau diffracté est dévié,dans une direction

normale au plan d’incidence) de V'angle &Y donné par :

8y ~ 28 sinf (7)



Ceci donne lieu, sur la topographie, a un contraste appelé ¢ contraste de

déplacement * .

9
— Une rotation 7, autour de Qa , change directement I'angle d’incidence. Dés que 7Y
est plus grand que Af , la zone correspondante du cristal ne diffracte plus. Ceci donne

lieu & un contraste noir - blanc appelé € contraste de rotation ”

—.)
Dans le cas d'une flexion pure autour de 93 , la ligne de contraste est
paralléle 2 {'axe de rotation, tandis que dans le cas d'une torsion la ligne de contraste
est normale & l'axe de rotation. Ceci constitue un critére permettant la distinction entre

flexion et torsion.

—
Repérer un axe de rotation §2 dans un échantillon consiste donc & amener

9 .
successivement trois axes choisis sur le cristal en position Qa . Seul cet axe (perpendicu-

«

laire au plan d'incidence) est ¢ actif ? dans la formation d'un contraste de rotation (zone

éteinte sur {a micrographie}.



II — APPLICATION DE LA TECHNIQUE DE BERG - BARRETT
AUX MONOCRISTAUX DE TELLURE

La premiere difficulté dans |’application de la technique de Berg - Barrett
tient & I'existence d’'un ¢ bruit de fond ” . Il faut entendre par bruit de fond I’ensemble
des radiations atteignant la plaque photographique, autres que la diffraction sélective

recherchée.

La seconde difficulté, liée a la faible profondeur de pénétration du faisceau
incident et & la grande plasticité du tellure apparait lors de la préparation des surfaces a

observer.

II — 1 — ELIMINATION DU BRUIT DE FOND

Les radiations constituant le bruit de fond sont dues a la fluorescence de
{“échantillon, & la diffusion incohérente et & la superposition de taches de diffraction sélec-

tive non désirées.

— L'utilisation d'une anticathode de cuivre permet d'éliminer la fluorescence
k du tellure lorsque les tensions accélératrices sont inférieures @ 31 KV [11] . Mais la
raie Cu ka est particuliérement absorbée par le tellure (son coefficient d’absorption
lindaire est de 1370 cm’! alors qu’il n'est que de 112 cm™ pour la raie Ag ka [12]. Afin
de réduire les temps de pose, il a fallu utiliser dans la plupart des cas des tensions accélé-
ratrices de I'ordre de 40 KV. La fluorescence et la diffusion incohérente correspondant a
ces conditions d’utilisation ont pu étre éliminées de fagon satisfaisante en interposant un

filtre de nickel de 50 um d'épaisseur entre I"échantillon et a plague photographique [13].

Les contrastes obtenus sur les topographies sont néanmoins trés faibles et
différentes techniques photographiques appropriées permettent de les augmenter artificiel-

lement aux dépens de la sensibilité {14].



Dans ces conditions, les temps de pose varient entre 5 et 20 heures suivant

les réflexions choisies et les émulsions photographiques.

— Le tellure posséde pour la radiation Cu ka un trés grand nombre de réflexions
intenses. Etant donné la proximité de la plaque photographique et la largeur de cristal irradié,
les diverses réflexions excitées simultanément chevauchent la réflexion choisie et viennent ainsi

contribuer a une autre sorte de bruit de fond.

Pour éviter cette superposition, il convient de rechercher sur la projection stéréo-

graphique les directions incidentes ne favorisant qu‘une seule réflexion [15].

L’ensemble de toutes les directions d’incidence sollicitant une réflexion donnée
décrit un cone dont l'intersection avec la projection stéréographique est un cercle. ( La cons-

truction de ce cercle est explicitée en annexe 2).

« »

Aprés avoir tracé les cercles relatifs a chaque réflexion, trouver ® une fenétre
consiste a choisir, pour une réflexion donnée, un point ne se trouvant pas a l'intersection de

plusieurs cercles. Ceci limite fortement le choix des incidences utilisables.

Nous avons tracé {(figure 5) pour la face & topographier {1070} les cercles
correspondant & un trés grand nombre de réflexions. On constate sur cette figure fa difficulté

de choisir une direction incidente sans solliciter de réflexions parasites.

Les figures 6 et 7 sont obtenues en supprimant systématiquement toutes les
réflexions dont le facteur de structure est inférieur au dixiéme de celui correspondant & la

réflexion la plus intense. (voir I’'annexe 1 pour les valeurs des facteurs de structure).

Pour chaque topographie, la direction incidente, déterminée grossierement &
I'aide de ces constructions simplifiées, est ajustée par des poses rapides de 2 mn (sur émul-

sion sensible} afin d’éviter les réflexions parasites éventuellement encore trop intenses.



II - 2 - CHOIX DU PLAN REFLECTEUR POUR UNE SURFACE DONNEE

Le choix du plan réflecteur doit conduire 3 la résolution géométrique
optimum. Il faut pour cela réduire la distance D’ entre I'échantilion et la plaque
photographique. D’ est minimum si {'angle d’incidence ¢ du faisceau primaire par

rapport & la face d'entrée est petit.

D'autre part, lorsque 'on choisit un angle de Braog de Cordre de 45°,

les rayons diffractés pénetrent normalement la gélatine, o= qul améliors la résolution)

et le grandissement 7 tend vers 1 {(ce qui diminue la distorsion) .

La recherche d’'une telle réflexion se fait aisément a I’aide d'une projection

stéréographique du cristal centrée sur le pole représentant la surface observée.

De telies conditions ne se trouvent réunies qu’exceptionnellement et ceci

n‘arrive pas pour les faces simples du teliure.

Le tableau suivant résume les différentes réflexions utilisées pour l'étude

des divers échantillons dont les faces ont été imposées par les conditions de déformation

plastique.
Surfaces plan réflecteur angle de Bragg Facteur de Profondeur de
observées utilisé 0 hkij® 0 structure pénétration REMARQUES
< hkj2>
(3140) < 4040 > 539 12 8° 77 2,9 u
- - o Etude du
{3140) < 0440 > 53°% 12’ 38 77 33 ‘ N
glissement a
(0001) < 0006 > 51° 16’ 510 83 39 u
(1070) < 4040 > 53° 12 53° 77 38 u Etude du glisse-
(4485) <1123 > 320 20 63,5 3,5 i ment & (orient. II)
(1120) <1231 > 33° 18¢ 65 3,7 u Etude du glisse-
{3032) < 3032 > 41° 30’ 41° 69 57 u ment ¢ (orient. I1I)
(2021) < 4040 > 539 12 33° 77 32u o
— - wers
(2021) < 3032 > 41° 3¢ 35° 69 5,5 u
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II — 3 — PROFONDEUR DE PENETRATION
Les cristaux observés ont été déformés plastiquement et contiennent une

densité de dislocations élevée (de l'ordre de 10% cm™ pour les cristaux les plus déformés).

On peut évaluer une borne supérieure de profondeur de pénétration en assi-
milant ces éprouvettes a des cristaux mosaiques. La profondeur d est dans ce cas donnée
par :

[(d)/l(o) :e«~ud(cos¢+cos?9) (7)

ol u est ie coefficient d’absorption lindaire.

Les différentes valeurs de d indiquées dans le tableau précédent représentent
la profondeur pour laquelle le rapport 1 (d) /1 (o) ot égal a 1/2 . Ce calcul, ne tenant
pas compte des effets dynamiques et dépendant du choix arbitraire de la valeur 1 (d} /1 (o)
est donc dépourvu de signification gquantitative. Il indique cependant un ordre de grandeur
maximum et permet de comparer qualitativement les variations de d en fonction des para-

meétres de la réflexion utilisée ¢ et 6 .

II — 4 — PREPARATION DES SURFACES DES ECHANTILLONS

On remarque sur le tableau précédent que I'épaisseur de la couche topographiée
{correspondant & la profondeur de pénétration du faisceau incident) est de !‘ordre de queligues
microns. Or les cristaux de tellure sont trés plastiques et mémes les manipulations les plus
douces risquent d’écrouir la surface de I'échantillon [16] . La figure 8 montre, en exemple,

le résultat du frottement d’'une bande de tergal avec une pression de quelques grammes /mm?.

Ce type de dégat s'étend sur une profondeur de 50 um environ, profondeur

nettement plus grande que la couche observée.
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Le contenu réel de l'échantillon peut donc étre caché par les dégats de

la surface.

Les différentes surfaces ont été préparées & l'aide d’'une technique de polis-

sage par immersion [17] n’introduisant aucun dégit superficiel.

Solution de polissage :

C, 0, . 1 part )
vitesse de dissolution

H, 0 . 3 parts en poids
‘ 15 u / mn.

HF . 1 part

Ce polissage ne détruit pas la géométrie de I'éprouvette et lui donne un poli

parfait (miroir). Ceci assure le contrble de |'orientation des surfaces.

La fixation de I"échantillon sur le support demande aussi un soin particulier.
En effet, le collage d’'un échantillon sur toute sa longueur introduit des déformations supplé-
mentaires dues au retrait de la colle. Ces déformations pourraient étre, par la suite attribuées
a tort a une sous - structure de polygonisation. Le fait de coller un échantillon a 'une de

ses extrémités seulement permet de s’affranchir de ce type d’artfact.

II — 5 — CONSTRUCTION DU DISPOSITIF DE BERG - BARRETT ET
PERFORMANCES ATTEINTES

Il — 5 — 1) Description de l'appareil ( figure 9 ).

a) Le tube de rayons X, a anticathode de cuivre, supporte une puissance maxi-

mum de 1500 W. Son foyer linéaire, horizontal, posséde les dimensions apparentes 7. 0,07 mm?.
b) Le collimateur permet d’obtenir une divergence minimale de 1,6’ d'arc.

c) La platine goniométrique réalisée au laboratoire comporte :
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1} Un compteur muni d'un déplscement microméirigue. Le compteur est un photo

scintillateur de oristal Na I activé au ths

fait corps avec 2 oomptedr et 2 placs pors

réglage. L'8érnubiion photographique se trouvs & 2,

P
M OSLURhy QU PGin

2} Un porte échart

et de tous les degrés de libertd de ia v

argptiorrnd

g - 5 - Z) Perfrysmaness qtteirte:

La distance D oentie s scui e cavons Xoe st dle 300 mm. La
distance 7 dépend des dimensions de V'échentilion étudié ainsi que ae la réflexion choisie.
Dans la plupart des cas, il est irnpossible de trouver une réflexion idéale ( 08 ~ 45° | g petit).

En dépit de celad la distance D’ n'excéde jamais 3mm. Ces données conduisent & une résolu-

tion géométrique de 1,3 um environ {calculée avec les formules (1) et (2) ).

Cette résolution justifie I'emploi d’émulsions photographiques de haute résolution

telles que :

— Les plaques H.R.P. Kodak (résolution 0,5 u} ; elles sont développées dans le révélateur

standard € H.R.P. developper » Kodak pendant 5 3 15 mn.

— Les plaques nucléaires de 10 um d’épaisseur de gélatine ( liford). Elles sont de moins haute
résolution {1 um) mais plus sensibles. Les poses sont moins longues que pour les plaques H.R.P.
Le développement, plus délicat, se fait avec du révélateur D19 Kodak selon une méthode décrite

par Newkink [2].

— Les réglages préliminaires de chaque pose sont effectués sur des émulsions ¢ Kodirex ” trés

rapides. Les temps de pose n'excédent pas 2 mn.
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I - EVOLUTION DE LA SOUS-STRUCTURE DES DISLOCATIONS
LORS DE LA DEFORMATION PLASTIQUE DU TELLURE

Il — 1 —~ DEFORMATION PLASTIQUE

I — 1 — 1) Généralités

On décrit généralement la structure du tellure par un empilement de chaines
hélicoidales d’atomes liés par des liaisons covalentes. Les atomes de chaines voisines sont

liés par des forces de type VAN-DER-WAALS [18] {voir annexe 1}.

Il est possible dans une telle structure de créer et faire glisser des dislocations

dans les plans prismatiques sans couper de liaison covalente.

On constate effectivement que le teliure se déforme plastiquement par glisse-

ment des dislocations 3 ou & dans les plans prismatiques de premiére espéce [19] [20].

Il est maintenant bien établi qu'a basse température, le glissement de ces

dislocations est fortement contrdié par des forces de PEYERLS[21] [22].

Pour le glissement 3 , qQui suit la loi de Schmid, ces interactions avec le
réseau proviennent probablement d’un effet de cceur. Les dislocations 3 vis tordent les
chaines et correspondent & plus d’énergie que les dislocations coin. Les forces de PEIERLS

. . . > .
dans ce cas favorisent I’orientation a coin.

Pour le glissement ¢ qui ne suit pas la loi de Schmid, l'interaction principale
provient d’un effet de dissociation des parties vis sur plusieurs plans prismatiques {1070}

a la fois.

- 14 .
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Les ¢ coin ne pouvant se dissocier de fagon sessile ont donc une plus grande
mobilité. Leur multiplication et leur glissement pendant la déformation microplastique laisse
donc dans le cristal un excés de parties vis : C'est le glissemment des vis qui détermine la
déformation macroscopique. L'activation thermique de la recombinaison des dislocations vis

controle la limite élastique macroscopigue.

. N > N
Ces frottements de réseau sntrainent nour le glisserment 3 comme pour le ¢,

une déformation activée thermiquement.

Les courhes de déformation présentent & basse température 'aspect caractéristique
de cette activation thermigue. Le grand stade parabolique ne permet aucune définition précise

de la limite élastique.

Afin de contribuer 3 l'étude de ces forces de PEIERLS, I’'étude de la sous-

structure a été effectuée sur des échantillons déformés, 3 la température de !'azote liquide.

III — 1 — 2) Conditions expérimentales de la déformation

Les orientations étudiées sont définies sur le triangle standard représenté

figure 11 [20] .

> . . . >
La zone 2 correspond au glissement des dislocations a pour lequel nous

n‘avons étudié que la seule orientation I .

Pour le glissement ¢ , correspondant a la zone ¢ , nous avons d’abord étudié
I'orientation II pour laquelle les facteurs de Schmid du plan de glissement et du plan de

dissociation sont égaux. Ceci rend possible & priori un glissement double.

Nous avons aussi étudié le cas de V'orientation I1I pour laquelle les facteurs

de Schmid des trois plans prismatiques présentent la plus grande dissymétrie.



Les courbes € contrainte - déformation

sont tracées sur les figures 12, 13 et 14. Sur ces courbes sont représentés les différents taux

de déformation de chacune des éprouvettes observées.

i — 2 — RESULTATS EXPERIMENTAULX

Il - 2 = 1) Le glissement € 3% (orieatetion 1 figure 15 )

Les topographies font apparaitre, outrs les plarns de glissement, une polygoni-

sation grossiere de plus en plus nette lorsque la déformation augmente.

Sur la face A de I'échantilion le plus déformé, on observe (figure 16) un
ensemble de lignes dans la direction ¢ . L'étude des rotations a faible divergence décéle
un axe de rotation autour de I'axe ¢ (figures 17a, b, c¢). Les lignes de contraste étant

_)
paralléles a I'axe §2, , ces rotations de quelques minutes sont donc des flexions.

3
Sur la face B, seules les traces du plan de glissement apparaissent par

contraste d’extinction (figure 17b ).

Ces topographies sont cohérentes avec la présence de sous-joints de flexion

paralléles au plan de glissement.

A déformation plus faible (échantillon 2), le méme type de sous-joints
apparait déja (figure 18). Par contre la sous-structure de 1'échantillon 1 {figure 19), le

moins déformé, ne différe guére de celle d’un échantillon non déformé.

L‘évolution de la sous-structure vers la formation de sous-joints de flexion

est paralléle & celle des volumes d’activation (figure 12).

et ¢ volume d'activation - déformation

- 16 -
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ml - 2~ 2) Le glissement ¢

Les topographies de I'échantillon de type II (figure 20}, ie plus déformsé,

font apparaitre (figure 21 et 22) :

— Les traces d'un seul plan de glissement par contraste d’extinction : lignes fines et

réguliéres.

— Des lignes plus épaisses et moins rectilignes suivant les traces du plan de base.

Elles indiquent la présence de sous-jnints grossiers de polygonisation.

L’étude des rotations montre clairement la présence de flexions de 2'

environ autour de << 1070 > (figure 23 et 24).

Seul le glissement simple est observé. Ceci semble indiquer dans notre

cas, des conditions d’instabilité du glissement duplex.

Remarquons que, bien que les plans de glissement soient dans les deux

cas les plans prismatique { 1070} , le glissement 2 se distingue facilement du glissement & :

. > . . . . >
pour le glissement ¢ , on observe deux familles de lignes sécantes ; pour le glissement a ,

une seule famille est obtenue.

A plus faible déformation, on trouve comme précédemment que la sous-
structure de polygonisation apparait déja dans l’échantillon 2 et plus du tout dans |'échan-

tillon 1 (figures 25 et 26).

De nouveau cette évolution est paralléle 3 celle du volume d’activation

(figure 13).

Les topographies des échantillons de type III conduisent a des observa-
tions analogues a celles du glissement ¢ de type II . La méme sous-structure de polygo-
nisation apparait mais cette fois 4 une déformation nettement plus grande (figures 27 et
28) . Par exemple, on n‘observe pas encore de sous-joints sur I’échantillon n®2 ol seules

les lignes de glissement sont visibles (figure 29).

217 -



I — 3 — DISCUSSION

Il — 3 ~ 1) Nature des parois observéss

Une sous-structure de polygonisa

a longue distance donc évolue vers des scus-joints de U

sation obtenue par glissement, les sous-joinis sont évic

de recuit puisque dans le premier cas, les dislocation:

structures mettent en jeu qualitativement ies mémes famitles de dislocatizrs —ois Jamosing

plus ou moins réguliérement. Le tableau résumani tous les sous-{o

4 grande distance a été établi a partir de la formule de Frank [23], {24 et ¢

suivantes

— Les plans de glissement sont les plans {1010}

> >
— Les vecteurs de Burgers sont ¢ , a, .a, , a,

l.es parois de sous-joints soni repérées par leur normale

. —>
rotation {2

La construction du tableau suivant est explicitée en annexe 3.

1) Cas du glissement 2

tigues :
E S
5 o= LA 15
3, A ¢
al A o4

’ . N s >
L'axe de flexion est paralléle 2 ¢

(224
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Un tel sous-joint est trouvé avec le cas n® 5.

il est donc composé de deux familles de dislocations 3 :

. . . . > N P . .
~ Un empilement de dislocations de vecteur de Birgers a, et dont le plan de glissore
1 :

et le plan du sous-joint . La densité de cette famille est :

]
= {10
! a+/3

. > . - > e
— Une autre famille de a coin de vecteur de Blirgers a, avec une densité p, = 2 p

Ceci montre qu’un empilement de dislocations coins de vecteurs de Fiirgsrs
31 peut étre relaché par attraction, dans son plan, de deux fois plus de dislocaticns 5
également coin. Dés que les dislocations de vecteurs 31 sont rassemblées dans leur plan de
glissement, elles attirent des dislocations 32 qui glissent pour former le sous-joint observe.

La contrainte appliquée n’est d’ailleurs pas nulle dans le plan de glissement des disiocations

> « . .
a, et favorise également leur glissement.

2) Cas du glissement ¢

La normale des sous-joints observés est l'axe &. Le vecteur 5 se trouve dans
le plan de base. L'imprécision sur la détermination de I’'axe de rotation permet de le situer
a l'intersection du plan de glissement avec le plan de base. C’est le. type de sous-joint du
cas 3 (ou 3bis si 6 n‘est pas 3 ), qui met en jeu une (ou deux) famille de distocations &

coin de densité p =8 c! .

Il — 3 — 2) Essai de corrélation des résultats par des méthodes

de figures d’atteque.

. . >
Nous avons effectué des attaques sur les éprouvettes de type €T avec

les deux solutions suivantes :
~ \Y
H3 P04 250g T 150% C

1) a chaud
Cr 04 5g t~ 10s {17)



HF 40 % 3 parts

- o
2) a froid HNO4 5 parts T 107 ¢
H20 6 parts

Cette derniére solution est dérivée de la formule C P, [25] qui dépoiit

trop rapidement les surfaces pcur le tellure.

Les attaques révélent uniquement les lignes de glissement {figure 30} et un
grand nombre de dislocations réparties uniformément (¢ > 107 cm™® ). Les parsis de
dislocations ne sont pas visibles : la technique de figures d’attaque ne permet pas de révéler
cette polygonisation. En effet, méme pour une faible déformation, la densité¢ de puits est

telle que ceux-ci se chevauchent.

Il — 3 - 3) Microscopie électronique

On a observé les configurations de dislocations aprés déformation pour les
glissements 3et¢. Pourle glissement 3 , déformé de quelques pourcents 3 77° K , on
n‘a pas observé de sous-joints mixtes 31 , '52 . Toutefois, sur des échantilions déformés
de 15 % a I'ambiante, ces sous-joints sont systématiquement trouvés (figure 31). Il est
possible que dans les conditions moins favorables de faible déformation et a basse tempé-
rature, de tels sous-joints soient moins fréquents et que nous ne les ayons pas trouvés. On
doit remarquer que méme sur les topographies de Berg - Barrett , (figure 17 a) prises
aprés faible déformation, ces sous-joints de désorientation n’apparaissent qu’en des endroits

localisés le long de certaines bandes de glissement.

Ceci montre bien que les deux échelles d’observation : Berg - Barrett, micros-
copie électronique, peuvent &tre nécessaires pour étudier I’évolution de la structure de

déformation.

. > N . - . soon 30
Pour le glissement ¢ , la microscopie électronique révéle des murs de disioce

tions ¢ coin situés dans les plans de base (figure 32) en accord avec les topographies de
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Rerg - Barrett. On a évalué & 10° cm™ la densité de distocations dans les parois, dont la
moitié environ est constituée de dipoles reconnaissables a leurs contrastes symétriques.
Néanmoins, on trouve & peu prés autant de dislocations + & que — ¢ dans le mur.
On remarquera qu’un excés de 10 % de 'un des types suffit pour produire une désorien-

tation du réseau de "ordre de la minute, observée sur les topographies de Berg - Barrett.

La microscopie éiectronique montre donc le caractére trés grossier des

« »

sous-joints ¥ observés aux rayons X . Il s'agit en fait d’amas de dislocations, en feuillets
de quelques microns d'épaisseur, dont les excés d’un des types provequent les faibles
désorientations observées. Une telle configuration se décéle évidemment trés mal par

figures d'attaque.

I — 3 - 4) Remarques

. > . . > .
1} Lors du glissement ¢ , les dislocations ¢ vis, en grand nombre, s'accu-
mulent dans leur plan de glissement. Elles développent des contraintes & grande distance
. ~ . , . . > . . e
qui ne peuvent étre écrantées que par des dislocations a vis, formant alors un sous-joint

de torsion. Ces sous-joints ne sont jamais observés parce qu’il n'y a que peu de dislo-

N > . . . . . . > .
cations a vis dans le cristal ; les forces de Peierls favorisent en effet |'orientation 3a coin.

. > . . > . :
Lors du glissement & , les dislocations a coin s’accumulent aussi en grand
nombre dans leur plan de glissement, mais les contraintes & longue distance, créées par

A - s . . . > . . .
ces empilements, peuvent étre écrantées par des disiocations a_, secondaires disponibles

2
et en nombre suffisant dans leur immédiat voisinage. Les empilements de dislocations

primzires sont sens doute & I'origine das sous-joints mixtes ohservés.

2) L'apparition de parois de flexion & faible déformation ne nécessite
pas une densité moyenne de cislocations élevées. Les topographies indiquent des parois
espa~ies de 15 &8 25 um de désorientation 8 ~ 1073 rd. c'est-3-dire contenant une
deasits minimum de dislocations de l‘ordre de @ b ~ 10* cm'! . Ceci correspond a
une densité totale d’au moins 107 cm™ . De plus I'apparition de ces parois précéde un
stade de durcissement linéaire. De méme WILKENS a observé une polygonisation sem-

blable au début du stade II dans le cuivre.



— CONCLUSION -

La technique de Berg - Barrett, méthode rapide d‘identification des systémes
de glissement, permet de mettre en évidence la polygonisation grossiére qui apparait dans

les cristaux de teilure, dés que la limite élastique est dépassée.

Bien que les trois types d’échantillons étudiés aient tous subi des déforma-
tions maximum pratiquement identiques (1,6 a 2 %), les sous-structures de polygonisation
observées sont pourtant assez différentes. Pour le glissement ¢ par exemple, on observe
pour l'orientation Il des murs déja bien constitués qui créent des désorientations nettement
visibles a8 2 %. Par contre, pour l'orientation III, au méme stade de déformation maximum,
ces murs commencent seulement a apparafltre. Ceci montre que la seule donnée de la défor-
mation € , n'entraine pas des structures de dislocations comparables et que la définition

d’une limite élastique proportionnelle, obtenue pour une valeur convenue de la déformation

est dépourvue de sens physique.

Par contre, la polygonisation observée n’apparait jamais avant que le volume
d’activation n’'atteigne sa valeur minimum et constante. |l est donc pius justifié de placer

la limite élastique lorsque le volume d'activation atteint son palier.

Cette définition est fondamentale pour |'étude des variations de la limite

élastique avec.la température, la pureté ou l'orientation des échantillons.

Il apparait que cette polygonisation trés précoce dépend fortement du type
de glissement excité et méme de |'orientation produisant divers types de parois de dislo-

cations coin plus ou moins diffuses dans les cristaux.

L'origine de ces parois de polygonisation n'est pas encore trés claire mais
correspond sans doute au groupement de dislocations coin en feuillets plus ou moins plans,
de quelques microns d'épaisseur. Ce groupement écrante au mieux les contraintes développées

4 grande distance donc produit essentiellement une désorientation de flexion.

Cette technigue d’observation, associée a la déformation plastique, donné

plus ou moins quantitativement la maitrise du contenu de dislocations des échantilions.
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ANNEXE 1 - CRISTALLOGRAPHIE DU TELLURE [26)

Le tellure appartient a la colonne VI b du tableau périodique. Il cristallise

dans le systéme rhomboedrique. Son groupe spatial est P 31 21 ou P 32 21 dans la

notation internationale. L'axe vis d'ordre 3 peut étre droit ou gauche. En fait les deux

variétés dextrotellure et levotellure existent. Elles se déduisent 'une de l'autre par symétrie
Yy

par rapport a un plan prismatique ou basal.

On décrit généralement cette structure comme un arrangement de chaines

hélicoidales & trois atomes. Le long d'une chaine, les atomes sont reliés par des liaisons

covalentes fortes et orientées. Les liaisons entre atomes de chaines voisines sont beaucoup

plus faibles (environ 4 fois plus faibles)’

La figure A. 1 représente une coupe selon un plan perpendiculaire a {'axe

d’ordre 3. On voit que les atomes sont répartis selon des hexagones réguliers.

La figure A. 2 représente une vue en perspective qui matérialise bien

I'arrangement des chaines.
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Pour des raisons de commodité on a fait un usage constant de la notatior

a 4 indices de Miller Bravais avec les vecteurs de base représentés sur la figure A. 7 .
Les paramétres du réseau mesurés & 20° C [27] sont :

a = 4,4559 A
¢ = 59269 A

Les parameétres de structure sont :

p= 119 A

de sorte que 6§ = 102,62 .

Le calcul des facteurs de structure géométriques donne powr ia varyss
tellure droit [28] .
3

!Sth12= 3+2 c05217(~—hu+ku+§) cos 2 7 {hu +2 ku »-mgf'?

+cos2n(2hu+ku+§)

avec U

il
o o

= 0,267

Pour le calcul du facteur de structure, nous avons utilisé les facteurs de

diffusion atomiques calculés dans [29] .
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ANNEXE 2 — CONSTRUCTION, SUR LA PROJECTION STEREOGRAPHIQUE DU LIEU
DES POINTS D’INCIDENCE PRODUISANT UNE REFLEXION ( hk% )

L'ensemble des directions incidentes produisant une réflexion sur un plan de

pole P est un cone ayant pour axe la normale au plan et pour demi-angle au sommet

L'intersection de ce cGne avec la sphére de projection est un cercle qui se

projette suivant un autre cercle (C) sur le plan de projection.

Le centre du cercle (C) se détermine aisément comme le montre la figure A. 4.

(C)

figure A 3



On tourne d‘abord la projection jusqu’a ce que le pole de { hk{ ) se
trouve sur l'équateur de 'abaque de Wulff. Le centre du cercle cherché est évidem-

ment sur 'équateur. Le cercle passe par les points particuliers :
— A 590° - thQ de ce pdle, le long de I’'équateur

—B: a90° -~ Bth du poie, le long du grand cercle passant par ce pble.

Le centre du cercle est & l'intersection de {’équateur et de la médiatrice

de AB.

.27 .-



ANNEXE 3 — FORMULE DE FRANK - APPLICATION AU TELLURE

La figure A. 4 montre deux grains [ et Il , d'un méme cristal, désorientés

.»
par une rotation 6 autour de I'axe §). Le vecteur t est situé dans le plan de joint ou
se trouvent les dislocations. Les rotations +_§ et _%

respectivement 7 en 'r’l ( situé dans 1} et ?2 { situé dans II )

autour de 3 transforment

ﬂ B 1C I
—— A
/i ! \
{ \‘" - \\]
Vet R
>\ | \.b|,® /
\ \L\Z- /E
AN Y // -
N\ - > 0
C

figure A4

Dans un cristal parfait, un circuit tel que AEDCB serait fermé mais ici,

> —>
la désorientation des deux grains provoque un défaut de fermeture AB = B

—
B est égal a la somme des vecteurs de Burgers des dislocations entourées

par ce circuit de Burgers.



- . . - —-)
De la géométrie de la figure, il est clair que B est perpendiculaire 3
> = s =
r et Q donc colinéaire 3 ¥ A § , et a son module égal 3 2 | ¥ | sin..@. (~|7186
2

pour @ petit ) . Dot la formuie de Frank :

— -
B=(?AQ)25in_g. ~ (PAD)6 (A1)

Cette formule exprime la stabilité des sous-joints ne possédant aucune

contrainte a longue distance.

On constate immédiatement que :

~ la densité d’une famille de dislocations donnée, constituant un sous-joint est directement

proportionnelle & § .

— Les dislocations d’une familie sont rectilignes, équidistantes et paralléies.

II — SOUS-JOINTS CONSTITUES DE 1 OU 2 FAMILLES DE DISLOCATIONS

Il est possible d'établir, & V'aide de cette formule les différents types de
sous-joints pouvant étre batis avec 1 ou 2 familles de dislocations. Le résultat essentiel

est que la variété de sous-joints possibles est limitée.

-
Pour bétir un sous-joint quelconque ( £, 7 queiconque) il faut au moins

utiliser trois familles de dislocations.

1) Sous-joints constitués d’une seule famille de dislocations

{ vecteurs de Burgers B )
=g N N e > . .
Dans ce cas, B est paraliéle a b, quel que soit ie vecteur f choisi. Ceci

-—)
implique que B est normal au joint.

Les dislocations constituant le sous-joint sont donc nécessairement coin et

—>
le sous joint conduit & une flexion pure autour de 2.



La formule de Frank donne la densité de la famille :

0
=2 3
p - (3)

c’est le cas du sous-joint stable, classique .

2) Sous-joints constitués de deux familles de dislocations de
vecteur de Burgers 31 et b "

Il faut distinguer le cas ol les dislocations de deux familles sont paralléles

du cas général ol les dislocations sont secantes .

a) Dislocations paralléles
9
Le défaut de fermeture B est cette fois :
—_

B =n B +n b =0(7A8) (@)

. .. > N . .

Si !"on choisit un vecteur o paralléle aux dislocations, ie
L . , > =
circuit de Burgers ne posséde aucun défaut de fermeture donc AQ

"o
-_) - . -
€2 est nécessairement paraliéle aux dislocations. Ce type de

=0 . Ceci

montre que sous-joint

conduit donc toujours & une flexion pure méme si les dislocations ont un caractére

mixte.

> . = . > o
r , perpendiculaire a ) et & ¥ peut s'écrire :

(3AD)

> —->
(DAQ)

s = -
(PAQ)AQ

+ = §.
Py Bl pz-E'z I3A§>|

En projetant cette éguation vectorielle suivant 51 et 52 , on obtient

les densités :



-3 -

>
p1:6[52A(BlABZ)]'V (53)
b, A B, 2
(B, A(B AB )]=D
p, = 6 z ( 5. b)
B, AB, I?
Remarque : Lorsque les dislocations des deux familles sont mixtes, la composante vis

du vecteur de Burgers est nulle.

Ceci élimine les types de sous-joints constitués de deux familles de dislo-
cations vis ou encore d'une famille de dislocations coin et d'une famille de dislocations

vis.

On peut vérifier que de tels sous-joints exerceraient effectivement des

contraintes & grande distance.

b} Dislocations sécantes

—
€2 n’est plus obligatoirement dans le plan de joint. Les sous-jemts

peuvent créer cette fois une torsion dans le cristai.

l.a formule de Frank est satisfaite si :

— les dislocations B] sont paralléles a 52 A7
— les dislocations 52 sont paratléles a Bl A D (6)
et si les densités sont :
v (B AB,)
p] = 6 (7. 3)
IB, AD |- 1B AB, |

b - (B AD
v ‘l 2) (7b)

|, AD|-1B AB, |



Ces expressions impliquent que 7 * ( 51 A 52 ) soit différent de 0. Dans
le cas ol 7 est paraliéie a ( Bl A -62 } . le sous-joint provoque une torsion pure. Les

densités sont alors données par :

pl=—g { 8. a)
b
1
8

= .7 { 8. b)
P, 5

Dans le cas de la torsion pure, les dislocations sont nécessairement

orthogonales.

I — APPLICATION AU TELLURE

Nous recherchons les sous-joints obtenus par glissement. Les dislocations
pouvant étre rencontrées dans les parois observées se réduisent donc aux quatres disloca-

. > > > > . . .
tions de vecteur de Burgers a, ,a, ,ajetc glissiles dans les plans prismatiques de

2 3

1ére gspéce {1 0308 .

1) Une seule famille de dislocations

— —
A JL C lLes sous-joints sont uniquement composés
T de dislocations coin. On ne peut donc avoir
| ! . > s
i i que des parois de a coin ou de ¢ coin.
[ i P%
] _‘_///r‘ j/ .
S gl = 3 coin
: | L =g NS
| e vecteur ) est paralléle a ¢ .
! |
: : La normale 7 est paraliéle 3 a .
| | -
/l_ N I b’l Le sous-joint se trouve donc dans un plan
4' ‘\\‘4 .
. /’ I prismatique de seconde espéce et conduit
| ,
,—/”b 3 une flexion pure.
/
\ ’/

j//a

- 32 -
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4

3
6%

= >
Le vecteur ) est un vecteur a .

> N L2
La normale ¥ est paralléle & ¢ .

Le sous-joint est donc situé dans le plan

% -y de base et COndUlt a une HEXlon pule.

Les différentes combinaisons possibles sont :
a) Deux families de vis secantes
b) Deux familles de disiocations mixtes

c) Deux familles de dislocations coin .

a) Deux familles de vis secantes

Les dislocations sont nécessairement ortho-
|
[ ! gonales. Le seul cas possible correspond a
|

. > . . > .
une famille de a vis et une famille de ¢ vis.

N\,

! Le plan de joint qui contient les 2 familles

! de dislocations est un plan prismatique {1070&

T 7 est paralléle 3 3 A C.
N ™~ 9 //C

. N s 7>
h L’'axe de rotation est parailéle a ¥ .

ANAVAVAVAVAVAVAN
A WA YA VAV WAVAY
LA WAY

A VWAN
’,

Ce sous-joint conduit a une torsion pure. Les

AN

densités sont Py =-Q, D¢ =£( 8a et 8b) .
a c

b) Deux familles de dislocations mixtes

Pour que le sous-joint soit plan, il faut néces-
. oy . >
sairement utiliser une famille de a et une

famille de ¢ ayant le méme plan de glissement.



=1

A4 VAV AVEN
I s

e > 2
7 // 5’/“"'

. R4 .

Dans ce cas les dislocations des deux famiiles
sont paralléles a I"intersection du pian de joint

et du plan de glissement.

Le sous-joint conduit & une flexion pure autour

—

de !"axe §1 paralléle aux dislocations.

La normale au joint se trouve dans le plan

défini par 3 et & { {IOEOX ) mais nest

- >
n o a m ¢ .

L'application des formules 5 a et 5 b donne :

p, =

[

o o
T
.
OV

(o34

pcz.ﬁ_ (D -
C2

¢) Deux familles de dislocations coin

Ceci correspond aux combinaisons a coin

- . > N N 5 > > . « N >
¢ coin ; ¢ coin paralléles a a,_ , ¢ coin paralléles & 3a.

i

> . - .
a, coin, a, coin.

J . > . . .
— Le cas & coin , ¢ coin , est un cas de dislocations secantes.

Il ne peut pas exister car il ne respecte pas les conditions (6}

— Cas de deux familles de ¢ coin glissiles dans deux plans

prismatiques différents.

Les lignes sont secantes et le plan de joint ne
peut étre que le plan de base.

> >

o= C

—

Le vecteur £ se trouve dans le plan de base

>

. R . R
mais n'est mi a nt a

1 27



N Les densités sont données par

29 s

\ \ N \ ¢ be = = sin(3,,8)
NN \‘\/\\\ \ Q. 1 i
\ \\ \ \ \\ ! 20 PN

X\_ P =\/§c sin(é)l,fl)

%

— Cas a, coin , a, coin

1

Les dislocations sont paralléles.

el

. . L > >
L.’axe de rotation est colinéaire & ¢ et la normale v

T’b !

. .
se trouve dans le plan de base mais n’est ni a

ni a
, -

Ceci englobe le cas du sous-joint prismatique de
3 AG

';l

>

normale »v =
>

[3AE]

N
/
_J

]/

:

_]

7

7

AN

T
i

i

T

1

¢

i

]
ST T T

f I
N//,
23

que nous observons expérimentalement lors du

. >
glissement a .

Les densités sont données par les formules 5 a et b :

N

S
4
(17

>
X
@]
=
i
N
S+
v
Qv

\ N\
Vil

N\
-

e
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Diagramme de réflexion des rayons X provenant
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Figure -

d’une source étendue
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a
/ surface a

topographien

reflexion d ordre

: : Zero
reflexion oblique

figure 2

. P S. q
PP
R P - J }

P < S. b

figure 3 a&b (/’2
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rayon
diffracte

-l
n

rayon incident

plan reflecteur

figure 4

Décomposition d’un axe de rotation quelconque suivant

trois axes orthogonaux. Ces axes conduisent a différents

contrastes d’orientation.
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Construction non simplifiée, centrée sur le pole
< 1010 > du lieu des directions incidentes
produisant différentes réflexions pour la radiation Cu k,
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du lieu des directions incidentes produisant les
réflexions les plus intenses pour la radiation Cu k, .
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Face topographiée ( 2021 ) réflexion < 4040 >

100 um

Effet du frottement d’une bande de tergal sur le tellure

Figure - 8 -
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Figure - 9 - Photographie du dispositif de Berg - Barrett .
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Figure - 10 - Topographie d’un spinelle de magnésium contenant une
densité de dislocations de l'ordre de 10° cm™? .
face ( 110 ) § = < 800 >
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Figure - 11 - Triangle standard (centre sur 0001) , sur lequel sont reportées

les directions de compression étudiées.
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Figure - 12 - Courbes € contrainte - déformation ” et ¢ aire activée-déformation

obtenues pour le glissement € 3 > a 77° K (orientation 1).
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Figure - 13 - Courbes “ contrainte déformation ” et € aire activée - déformation ”
obtenues pour le glissement € ¢ ” 3 779 K ( orientation I ) .
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Figure - 14 - Courbes
obtenues pour le glissement € € > a4 77°K ( orientation III )



face B (0007)

plan de glissement

(1070)

Figure - 15 - Schéma de 1’éprouvette favorisant le glissement 3 .

oy

Figure - 16 - Face A (3140) . Réflexion < 4040 >
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—
200 um
Figure - 18 - Face A . Echantillon de déformation intermédiaire (2)
Réflexion < 4040 >
A
o
————
200 um

Figure - 19 - Face A . Echantillon de faible déformation (1)
Réflexion < 4040 >
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010 >

V Axe de rotation < 1

Plan de glissement

100 um

. Face B . Réflexion < 1123 >

déformation maximum
Les deux topographies différent d'un tilt de 2> autour de < 1010 > .

Figures - 23 et 24 - Eprouvette d’orientation II
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Trace du plan de base
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“Figure - 25 - Eprouvette d’
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Déformation interméd

orientation II

b
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Figure - 27 -

Eprouvette d’orientation III
Face ( 3032 )

Réflexion symétrique < 3032 >
Déformation maximum (3) .

Figure - 28 -

Eprouvette d’orientation III
Face ( 1120 )

Réflexion < 1231 > 7 = 0.7
Déformation maximum (3) .

Figure - 29 -

Eprouvette d’orientation III
Face ( 1120 ) _

Réflexion < 1231 > 7 = 0,7
Déformation intermédiaire (2)
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Figure - 30 -

Traces des plans de glissement révélées
par figures d’attaque .

Bain 2 . Eprouvette de glissement ¢
Orientation II .

Figure - 31 -

Lame (10_10) observée au microscope
électronique . Glissement 4
Déformation de Iordre de 15 % a 20° C .

=

g § =< 1210 >

4

1 um

Figure - 32 -

Lame (1150) observée au microscope
électronique . Glissement ¢
Mur de dislocations & coin

< 0001 >

S um
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