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I N T R O D U C T I O N  

* * Y * + * * *  

~e benu i l ,  c H C O C O C ~ H ~  , e s t  un c r i s t a l  mol6culaire 
6 5 

q u i  c r i s t a l l i s e  à La température arribiante dans l e  oyôtGme 

rhmboe5driqtree Il appar t i en t  au groupe d 'espace P j l  2 1 . 

P,  ESHERICK e t  E. KOLHXR (1973) ( 1 )  é tudient  ce 

c r i s t a l  p a r  des méthodes opt iques e t  montrent une t r a n s i t i o n  

de phase r é v e r e i b l e ,  & 8 C  k e l v i n s ,  qui en t ra fne  la transforrriation 

uniaxe-biaxe du c r i s t î l  avec formation de domsines, in l iquan t  

l a  p o s s i b i l i t é  d 'un nsclage danfi la phase basse t e n i f r s t u r e .  

Ceci nous a amené à i t u d i e r ,  d 'un  poin t  cie v i r e  

c r i s t a l lograph ique ,  c e t t e  t r a n s i t i o n  de phase. 

D a n s  la  premiare n n r t i e  de ce, t r a v a i l ,  nous decrivons 

les montages cryogeniques que nous avons r é a l i s 4 8  pour e f f e c t u e r  

Ise diagrammes de Weissenberg e t  La mesure des -aramètres 

dans l a  phase basse température. 

La seconde p ~ r t i e  t r a i t e  l ' f t u d e  du  reseau c r i s t a l -  

l i n  e t  ses modif icat ions,  en t r ave rean t  le point  de t r z n e i t i o n ,  

O n  montre qu'un réseau t r i c l i n i q u e  en  pkase basse terripirature 

i n t e r p r è t e  2arfaiternen-t nos mesures. 

Nous concluons e n s u i t e  en donnant une bqpotkèse 

sur la nature de la t r a n s i t i o n  de phase, 



C H A P I T R E  - 1 -  

D I S P O S I T I F S  E X P E R I M E N T A U X  



A - D I S P O S I ? I F S  C R Y O G E N I Q U E S  

1 - CRYOSTATS POUR CE.AN3RF: DZ WZISSErU?323RG . 

L a  r é a l i s a t i o n  de c l i c h é s  de Weiesenberg d 'un  mono- 

c r i s t a l  de benzi.1, en phase basse température,  n é c e ~ s i t e  un mode 

de refroidissement capable de maintenir  l e  c r i s t a l  8 une 

ternp4rature SnfQrieure  à 84  kelvin6 durant  p l u s i e u r s  heures. 

Les d i f f é r e n t e s  expériences e f fec tuées ,  avec la chambre 

basse température NONIUS du l a b o r a t o i r e ,  basée sur l e  2r inc ipe  

de KEINAUD e t  FOURIIE (2), n'ont pae permis d ' a t t e indre  cette 

tenp4rature.  Les pertes thermiques sont  t r o p  importantes dane 

la. canne d 'amenée de f l u x  gazeux. 

Rous avons conçu un a p p a r e i l  dont l e  conduit  d e  flux 

gazeux e s t  maintenu isotkerme, sur t o u t e  sa longueur p a r  

1 'azote l iqu ide .  

a) Description. 

L'ensemble, entièrement en v e r r e ,  efit achércatisé 

f igure  ( 1 ) .  

11 comprend deux r é c i p i e n t s  concentriques ( 2 )  e t  ' (3 ) .  
Le volume i n t e m g d i a i r e ,  vidé h 1 o - ~  torr, donne h l ' a p p a r e i l  

une bonne isolation thermique. 

Un se rpen t in  ( 1 )  plonge dans l e  rdeervoir central  

contenant l ' a z o t e  l iqu ide .  Quand on ferne ce r é c i p i e n t  à l ' a i d e  

du bouchon rodé ( c )  , 1 'azote gazeux s e c ,  p r i s  au deseue du 

l i q u i d e ,  c i r c u l e  dans l e  se rpen t in  où il se r e f r o i d i t ,  avant de 

s o r t i r  par  1 ' ex t rbni té  (7 ) .  



FIGURE ( 1 )  : Coupe sohématique d u  cryostat pour chambrs \aez8' 
WeiesenSerg. 

1 : Serpentin. 2:  3 8 ~ e r v o i r  intérieur.  3 :  Enveloppe 
ext6rieuz-e. A : 9oucf:on rodé. 5: Résistance c b u f  farzte. 

6: Disque anti givrage. 7: S o r t i e  aeote gazeux. 



Une r é s i s t ance  chauffante ( 5 ) ,  placée dans l e  ballon 

(2),  p e ~ m e t  d e  con t rô le r  1 'ébullition de 1 ' azo te  l i q u i d e  e t  

de r é g l e r  l e  d é b i t  

Un disque de cuivre ( 6 ) ,  bobiné d  'une rés i s t ance  

chauffante, est c o l l é  à l a  sortie du sersent in .  11 permet de 

maintenir  1 'extrémité de 1 ' a s p a r e i l  à une tempéra ture  légèrement 

~ u p é r i e u r e  à O D C ,  pour é v i t e r  l a  forcntion d e  g ivre  l e  long  

de l a  colorfie gazeuse. ( f igure  ( 2 )  ) ( R E > J A U ~  ( 3 )  ) 

t. 

L'ensemble, , ainsi d é c r i t ,  6 'adapte directement sur 

une chambre de Weissenberg, l e  conduit d'amenée de gaa étant 

centré sur l 'axe de r o t a t i o n  d e  l'ap?areil. 

D i s q u e  de cuivre 

l iqu ide  V i d e  d' i so l ement  

\ J  

R é s i s t a n c e  chauffan 

\ i # 
F l u x  g a z e u x  
7 

FIGVRE (2) : Disque enti eivra~9.  

Le bord i r i t i . r ieur  du t r o u  central, usiné en biseau, 

tsnêents 1n"'velne c-zr:iiw . 



b )  Performances. Améliorations. 

E n  u t i l i s a n t  un se rpen t in  d 'un diamètre i n t é r i e u r  de 

s i x  r n i l l i e è t r e s  e t  un Ecoulencnt l u r . ina ie  du gaz ,  on obt ien t  

grâce ce procede, une température l i m i t e  i n f é r i e u r e  de f lux  

gazeux de 84  ke lv ins ,  à un cen t i aè t re  de la s o r t i e .  U n  cousle 

thermo6lectr ique cuivre-constrntan cont rô le  c e t t e  temprrature.  

La consommation d 'azote  l i q u i d e ,  2anç c e s  condi+ions,  

e s t  d  'environ 0 , 5  l4 , t re  p a r  heure. Un t r a n f e r t  automatique 

d ' azo te  l i q u i d e  dorme au systène une tr&s grande autonomie. 

Ce d i s p o s i t i f  a é t é  mont6 su r  une chambre d e  

Weisoenberg N O X I U S  du l abora to i re .  I l  a permis d ' e f f e c t u e r  l e s  

c l i c h é s  d 'un monocristal  de b e n z i l  dans lz phase ksute  ternpéra- 

t c r e ,  au voisinage de l a  t r a n s i t i o n .  

Pour dirninu&r -K la tenp i ra tu re  l i m i t e ,  nous avons 

niodifi i  l e  fonctionnenent du  d i s p o s i t i f  p r i c & d e n t ,  conme 

1, ' indique l a  figure (3).  

FIGVXT ( 3 )  : Ensemble echGzat ique d u  d i s p o s i t i f  ri l'azote por..pé, 

f o n o t i o m n t  RU po in t  t r i p l e  de >'azote (T-63 ' 1 %  

P=gd t o r r s )  



Dans ce c a s ,  l ' a g e n t  r é f r i g é r a n t  e e t  de l 'hé l ium 

gszewr sec ,  -ris d a m  une b o u t e i l l e  c l a s ~ i q u e  (type 9 50, AIR 

LIQUIDZ) , qui c i r c u l e  dans l e  se rpen t in  pr4c ident .  

On rbduit la pression au d e s s g s  du  bain cryo'g6nique 

à l'aide d 'une pompe à vide à palet tes .  On a t t e i n t  a insi  très 

facilement l e  po in t  t r i p l e  de l ' a z o t e  liquide ( ~ = 6 3 , 1 5  K 

P=CA torrs). ( d i a g r a m m e  f i g u r e  ( c )  ) 

SOLIDE 
VAPEUR 

FIGUXZ ( 4 )  : Courbes le c k a r r g ~ i x e r r t  de phare de 1 'azote. 

po in t  triple Pr94 torrs, T=63,1%;. 



En maintenant c a ~ c o n d i t i o n s ,  l a  température de  s o r t i e  

est de 7 4  kelvins, ex: ~ t i l i s a n t  un f l t x  l a n i ~ s i r e .  

L'inconvénient de ce d i s p o s i t i f  est qu'il nécefisi te 

la prisence cont inuel le  d 'un opérateur pour mainteni r ,  dans l e  

b a l l o n ,  les condit ions expérimentales. 

1 T . a  a u t o ~ ? t i s s t i o n  5 a ~ 6 e  Fur l e  con t rô le  de l a  ? ress ion ,  

par exemple, devra i t  ê t r e  envisagée pour des mesures d e  tr28 

longue durée.  

Nous avons u t i l i s é  ce mode de refroidissement  pour 

effectuer les c l i chés  de  Weis~enberg de Li, phase basse 

température d *un monocristal  de benzi l .  



II - CRYOSTAT POUF! DIFPUCÎOi* IETRE A D.mX CZRCLES, 

L'étude pa r  d i f f r a c t i o n  X d 'un monocristnl  de b e n z i l ,  

B basse temp6rature, n6cessi te  un d i ~ p o e i t i f  cryogGnique équipé 

d'un syeteme de rGglage permettant de modif ier  ou de c o r r i g e r  

l ' o r i e n t a t i o n  du c r i s t a l ,  quel le  que s o i t  sz tempErature. 

Ceci nous a conduit à u t i l i s e r  1 ' appare i l  que nous 

avons r é a l i c é  (G. ODOU e t  14, WORE ( ~ ~ 5 )  ) e t  B en  m é l i o r e r  

l eo  performances. 

Nous rappel lerons brièvement, c i -après ,  Eon pr inc ipe  

de fonctionnement. Nous examinerons p l u s  eh d l t a i l ,  sa mise 

en s e r v i c e  e t  s e s  perforrnanceç . 

Représenté figure ( 5 ) ,  il efit entièrement en acier 

i-noxydable, exce-té les écrans thermiquee, en cuivre .  Il est 

totalement déxontable. I a s  étanchéi t6s  son t  obtenues ;>Zr 

écrasecent ,  s o i t  d 'un jo in t  t o r i j u e ,  s o i t  d 'un f i l  d 'indium, 

su ivant  l n  tempGrature des pièces  assembl4es. 

La chambre c r i e t a l  ( c )  à r e f r o i d i r  e s t  fixCe sur  l e  

fond du rése rvo i r  i n t e r n e  ( B ) .  D e u x  proc6di.s de refroidissement  

sont  poesibleô : par  coxduction ou par f l u x  gazeux. h choix 

de l ' un  ou de l ' a u t r e  dépend de la  nature du c r i s t c l  ou de 

l ' & t u d e  à entreprendre.  

Pour l e s  c r i s t aux  moléculaires ,  où il e e t  indifipensable 

d ' a b a i s s e r  lentement l a  t ~ n p k r a t u r e ,  d l E v i t e r  des gradients t rop  

importante dans l e  c r i s t e l ,  d ' é v i t e r  l e  v ide  A cause de l a  

sublimation, l e  procidé par  flux gazeux e s t  toujours  so\ii.iaitqble. 

11 en e s t  de même lorsqu 'on e s t  tenu de t r - v n i l l e r  h dee  

températures int.erm6diaires & c e l l e s  d ' ( b u l l i t i o n  des  fluide^ 

cryogéniques . 



6 Corps e x t d r i e u r  
7 Bague de cuivre 
G Disquefond Réservoir B 
9 Uisrlue chambre c r i s ta l  

10 T I . I L ~  interri iec:iaire 

I l  l i l o c s  d e  cu iv re  
12 
13 CouPei le d e  cuivre 

( E n c e i n t e  cr is ta l )  

F i g u r c 5  C o u p e  rchdmat iquo d u  C ryosl a t  



Pour aLfUiser l e  mode de refroidissement  p a r  

conductian, on diminue l'imp6dance tkermiaue de la l i a i s o n  de  

la chambre (c)  au fond du r é s e r v o i r ,  e n  é t a b l i s s a n t  l e  contact 

thermique e n t r e  l e s  b locs  de cuivre (1 1 ) e t  (1 2 ) ,  soudés 

respectivement sur l e s  disques (8) e t  ( 9 ) .  

P a r  con t re ,  la  méthode par f l u x  gazeux n6cess i te  une 

irnpedance de l i a i s o n  l a  p lus  grande poss ib le .  Le contact  en t re  

l es  blocs  de cuivre é t a n t  supprimé, la  chambre (c) n ' e s t  

s o l i d a i r e  du  r é s e r v o i r  que pa r  le tube en  a c i e r  inoxydable (10) 

percé de nombreux t r o u s  l a t é raux  pour augmenter son impédance 

thermique. L'agent r é f r i g 6 r a n t  e s t  a l o r s  un courant gazeux, 

évaporé à 2 a r t i r  du l i q u i d e  pa r  une r é e i s t a n c e  chauffante 

et guidé,  jusqu'au c r i s t a l ,  p a r  l a  tube de f a i b l e  s e c t i o n  (1 4 ) .  

Avant de s o r t i r  de ce conduit pa r  l e  d i f f u s e u r  ( 1  6 )  , l a  vapeur 

passe s u r  le  réchauffeur  (15) qui  fixe sa température.  Ce 

réchauffeur e s t  cons t i tué  d'tme r e s i s t a n c e  bobinée de 50 ohms 

logée dans un tube à chicanes,  en Laiton. Le d i f f u s e u r  e s t  

eLdagt6 à 3-a f o m e  du c r i s t a l ,  pour l e  baigner  parfaitement 

dam l e  flux gaaeux. 

La chambre c r i f i t a l  (c) e s t  en tour& d e  l ' g c r a n  

thermique (18)  f i x é  sur l e  r é s e r v o i r  (A)  d ' a ~ o t e  l i q u i d e .  

Avant La  mise en  f r o i d ,  l e s  sones in te rmédia i res  sont  vidées 

par  1 ' o r i f i c e  (22) re.lii au banc de pompage. 

Les f e n 6 t r e s  t ransparentes  aux rayons X ,  sont  des 

ouvertures de 120 degri.6,  dinnét ra lenent  ov-osCea, er"fectu6es 

dans les p a r t i e s  (13)~ (1 8) e t  (1 9). E l l e s  son t  e n  mylar. 

Pour l i m i t e r  l e s  p e r t e s  thermiques sar rayonnement, l ' é c r a n  

(18) e s t  recouver t ,  de façon non étanche, de  mylar a l u ~ i n i s é .  

Le d i s p o s i t i f  de réglage du monocr is ta l  e s t  schéma- 

tisé f igure  (6). 

X 1  est c o n s t i t u é  d 'une t ê t e  goniom6trique c la s s ique ,  

de marque STOE, qui com2orte deux berceaux BI e t  B2 en 

"germain s i lverw , permettant d ' e f fec tuer  deux r o t a t i o n s  

perpendie~ala i res  autour  du point  O ,  cent re  de l a  t ê t e  

gofiornétrique. 



11 A x e  de comma de 
en pos i t ion  (1 I' 

FIGf'R2 (6) : Dispositif de r l g k ~ e  du monocrietel. 

a) position 1. b) position 2. 

La connande d e  ces r o t a t i o n s  se f a i t  au  so:ricet du 

c r y o s t a t  pa r  l ' i n t e r x é d i u i r e  d 'un tube, & l ' ex t rémi té  duquel 

est  fixee l a  route  dentée Ro. Ce tube se t r a n s l a t e  dans l e  

conduit (5). afin d  'amener Ra tangente à RI ( p o s i t i o n  1 ) ou 

à R* ( p o s i t i o n  2). 

Un systèmq. s i m p l e  permet de l e  v e r r o u i l l e r  dans l 'une  
In 3 

ou l'autre de ces p o s i t i o n s .  En o o s i t i o n  Fntem. i . ? in i re  le 

~ystème e s t  débraye. 11 n'y a plus cont:lct e n t r e  l e z  roues  

den tées ,  ce qui limite les échanges thermiques par conduction 



Quand Ro est tangente 2i RI ( f i g u r e  6 a ) ,  e l l e  peut 

entrafner l'engrenage conique s o l i d a i r e  de l 'axe de commsnde 

du berceau 13,. 

Quant au berceau B p  ( f igure  6b) ,  l e  mecanisme e s t  

p l u s  coupliqu6 car, au coure de la r o t a t i o n  de B I ,  l 'axe de 

commande W '  de  B2 d é c r i t  un a r c  de c e r c l e ,  c e n t r e  sur  O cent re  

de r o t a t i o n  de la t é t e  goniomètrique. L'engrenage EÎ. p e m e t  

de r e p o r t e r  l 'axe mobile YY ' sur 1 'axe f i x e  XX ' , passant  

pa r  0. O n  peut  a i n s i  faire varier B2, q u e l l e  que s o i t  la p o s i t i o n  

de B I *  

Le système ainsi d é c r i t ,  permet de  commander de 

l ' e x t é r i e u r ,  à l ' a i d e  d 'une seule commande, une r o t a t i o n  du 

c r i s t a l  de  p l u s  ou moins quinze degrés au tour  de O ,  dans son 

+ ert. dans l e  p lan  perpendiculaire .  

Il n 'y  a aucun problème d '6 tanché i t é  du tube de 

commande, é t a n t  donne qu 'il cons t i tue  avec l e  tube (5), le 
conduit  d 'évacuation d 'hélium gazeux, 

L'élément sens ib le  $ l a  température e s t ,  s o i t  une 

r é s i s t a n c e  au germanium étalonnée de  75 à 1 ,5 kelvins, s o i t  

une r é s i s t a n c e  au  p ï a t i n e  étalonnée de 300 à 20 ke lv ins .  Lee  

courbes d 'étalonnages correspondantes son t  données planches 

1 e t  II, 

L ' a t e l i e r  d 'é lectronique de l'UER de physique a 

conçu e t  r é a l i s é  le régula teur  de ten2éra ture  dont l e  schéma 

figure planche III et dont l e  pr inc ipe  de fonctionnement e s t  

l e  suivant : 

Deux sources de courant a l t e r n a t i f ,  parfaitement 

symétriques,  génhrent dans la sonde e t  dans l a  rés i s t ance  de 

prêcision (AOIP) ,  deux tensions dont l a  d i f f i r e n c e  e s t  amplif iee  
I* I 

avant d é t e c t i o n  synchrone. 

A f i n  d ' é v i t e r  les dér ives  thermiques des composants 

a c t i f s  e t  passifs, -on travaille d 'une p a r t  e n  a l t e r n a t i f  à l a  



fréquence d'un k i l o h e r t z  e t ,  on u t i l i s e  d ' au t re  p a r t  un 

dé tec teur  synchrone. Il permet de f o u r n i r  sélectivement la 

tension d ' e r r e u r ,  en amslitude e t  en signe, propor t ionnel le  A 

1 'Rcart entrul, -ho h u r  de l a  sonde e t  de  -la r é s i s t a n c e  de  

consigne. 

Cet te  t ens ion  d ' e r reu r ,  après  ampl i f i ca t ion ,  commande 

la puissance d iss ipde  dans ia r é s i s t ance  du réchauffeur .  

Afin d * ê t r e  toujours  dans l e s  meilleines condi t ions 

de r € g u l a t i o n ,  dans t ou te  l a  gamme de  température (300 à 10 K) 

l e  ga in  de boucle ,  la constante de temps e t  la puissance sont 

r e g i a b l e s  indépendamment. 

b )  Mise en se rv ice .  Performances du c ryos ta t  . 

Pour le mettre  en s e r v i c e ,  il f a u t  in i t i a l ement  

é t a b l i r  l e  v i d e  d'isolement.  Il e s t  un c r i t è r e  d e  r é u s s i t e  

de  t o u t e  expérience r é a l i s k e  à t r è s  basse temsérature avec c e t  

agpare il. 

La p ress ion  l i m i t e  dans l e  c r y o s t a t ,  connecté au banc 

de pompage du l a b o r a t o i r e ,  e s t  de 5 1 o - ~  t o r r .  Ai>rb~ un 

démontage de 1 ' appare i l ,  pour changer l e  c r i s t a l  p a r  exemple, 

c e t t e  press ion  e s t  a t t e i n t e  après  t r o i s  heures de pompnge 

environ. 

A ce zoment, l e  r é se rvo i r  (-4) e s t  rem-li d 'azote 

l i q u i d e .  Le c ryos ta t  est a l o r s  dEconnect6 du banc 3e pon-z~e . 

La. press ion ,  qui  é t a i t  devenue t r 6 s  f a i b l e  l o r s  du remplissage,  

remonte pour s e  s t a b i l i s e r  e n t r e   IO-^ e t  5 1 o - ~  t o r r .  Cet te  

p ress ion  se  maintiendra,  toute  l a  durée de l ' expér ience  , par  

cryopompage . 
Lorsque l ' a p p a r e i l  a a t t e i n t ,  dans ces  condi t ions ,  

1.. 1 

sa température d ' équ i l ib re ,  vois ine de 1 C O  K ,  1% conso,-nrri-ztion 

d 'azote l i q u i d e  e s t  de 0,3 l i t r e  par heure environ. 



S i  l ' o n  a choiu i  l e  mode de refroidissement  pa r  flux 

g a ~ e u x ,  t r o i s  domaines de température d  ' u t i l i s a t i o n  son t  

& d i s t i n g u e r  : 

Il e s t  i n u t i l e ,  dans ce c a s  d ' u t i l i s e r  un 

l i q u i d e  cryogénique dans l e  r é s e r v o i r  ( B )  . L 'agent 

r é f r i g é r a n t  e s t  i c i  un gaz sec  (azote  ou hélium) 

envoyé de-uis l ' e x t é r i e u r  dans l e  r é s e r v o i r  (B). Le 

dEbit  du gaz e ~ t  f i x é  à 20 l i t r e s  p a r  heure environ. 

O n  régule  a i n s i  l a  température du c r i s t a l ,  

à mieux qu'un dixiEme de degré dans tou te  l a  gamme 

de température c i t é e .  

- Cette  méthode e s t  par t icu l iè rement  in té res -  

sante c a r  e l l e  o f f r e  une autonomie de fonctionnement 

t r è s  grande : p lus ieur s  semaines avec un- b o u t e i l l e  

d ' h é l i u m  gazeux ( t y p e  B 50 AIR LIQUIDE). 

I c i ,  le  r é s e r v o i r  ( B )  est r e n p l i  d  'aaote 

l i q u i d e ,  e t  l e  gaz vaporisé  s e r t  d 'agent  r é f r i g é r a n t .  

En gEn6ra1, 1 'évaporstion due aux p e r t e s  

thermiques du c ryos ta t  e s t  s u f f i s a n t e .  E l l e  germet, 

p a r  exemple, de r égu le r  la temperature du c r i s t a l  Q 

80 H pendant cinq jours ,  avec 1 ,5  l i t r e s  d 'azote 

l i q u i d e  dans l e  r é s e r v o i r  ( B )  . 
Pour une t e m p k s t u r e  supér ieure  , l a  consom- 

mation e s t  plus importznte c a r  1 'impédance thermique 

de la l i a i s o n  n ' e s t  pas i n f i n i e ;  l 'autonomie e s t  

d i v i s é e  p a r  deux environ Q 1 4 0  K. 

La s t a b i l i t i  de La temp4ratura r e s t e  meil- 

leure '  que 0,1 K dans toute  l a  gamine de tempirature.  

iii) de 80 h 10 K .  

Le f l u i d e  cryogdnique e s t  i c i ,  1 'hE1iu.m l i q u i d e .  



Le pr inc ipe  de fonctionnement praokdent 

est c o n ~ e r v é ,  n a i s  il e s t  n e c e ~ s a i r e  de srendre des 

pr4caution.s p a r t i c u l i & r e e  pour ob ten i r  une Sonne 

s t a b i l i t é  de la tem-&ratuze. 

En e f f e t ,  la température des vapeurs , qui 

a r r i v e n t  sur le réchauffeur, augmente quand l e  niveau 

d 'helium diminue dans l e  r é s e r v o i r  ( B ) .  DGs q u ' e l l e  

devient  aupi r ieure  5 1.2 ternpérs~ture de consigne, il 

n'y a glus de régu la t ion  p o ~ s i b l e .  

Pour y r k m i d i e r  , on maint ient  pratiquement 

constante  l a  température des vapeurs,  en  augmentant 

proeressivement 1 'évaporation de 1 'hélium l i q u i d e  

dans l e  r é se rvo i r  ( B ) .  Ceci e s t  nécessaire  pour des  

températures i n f é r i e u r e s  & 30 K. 

Cet te  méthode, nous a permis d e  travailler 

B 10,  20  e t  30 K, avec une consommation de 0 , 2  litre 

de l i q u i d e  par  heure. 

La s t a b i l i t é  d e  la  température est t r è s  

grande dans ce domaine ( r ~ e i l l e u r e  gue 0 , l  x). 

?Tous avons utilisé czt h p s s r e i l  3ans 12s t r o i ~  

domaines de temperature p r é c i t e s ,  pour mesurer l a  d i l s t a t i o n  

de la  mai l le  d 'un monocriutal de b e n z i l  en phase haute e t  

basse température. 



La formation dee germes monocristallins néceseaires 

B l a  méthode de Weissenberg, e i e s t  f a i t e  par abaissement l en t  

de la température d 'une solut ion saturke de bens i l ,  s o i t  dans 

l e  té t rachlorure  de carbone, s o i t  dans 1 'alcool éthylique. 

Les meilleurs  germes ont servi à i n i t i e r  la 

c r i s t a l l i s a t i o n  d'une so lu t ion  saturée de bermil dans l e  

té t rachlorure  de carbone pour former un ,gros monocristal, 

n6ceseaire aux études sur diffractornètre. 

E ' u t i i i s a t i o n  d 'un t e l  solvant présente un inconvénient : 

b s  gamee plGe legers que CC14 f l o t t e n t  B la ourfrce du 

l iqulda.  Four l e s  immerger, il a f a l l u  les percer  e t  l e s  l e s t e r .  

Nous avons obtenu, par c e t t e  mdthode , un monocristal 

d 'environ 4 0 ~ 1 0 x 1 0  mm3, de bonne qua l i t6  dans l'ensemble. 

Seules, les extrémites du c r i s t a l  poseèàent des défauts  de 

transparence. Ces dEfauts sont d é c r i t s  par H. KLAFPER (6) dans 

une étude par topograpkie X de monocristaux de b e m i l .  

USINAGE. 

four l ' é tude de La d i l a t a t i o n  par diffrac%ométrie X, 

nous avons t a i l l 6 ,  dans l e  monocr is td  précédent, deux 

bâtonnets cylindriques ayant pour axes de révolution l e s  
"m 4 

axes 'cr is tal lographiques b e t  c . 
Cet usinage se f s à t  à l'aide d 'une s c i e  B f i l  B 

disso lu t ion  (G. DEOR-32, e t  If. FONTAINE) (71, en u t i l i s a n t  comme 

solvant l e  benz&ne, W méthode d'usinage et de découpage dee 

c r i s taux  e e t  déc r i t e  par H. FONTAXNE (8). Le6 éckan t i l lom 

obtenus ont t 

- 1 , 2  mm de diametre pour ce lu i  t a i l l é  euivant,?, 

- 1 ,O mm de diametm. pour c e l u i  t a i U C  euivant ,b. 



?LAl'r'CHÿ f : Courbe d'&taJonnhge de la oonde zu platine. 



PLANCIiE II : Courbe d'etalonnage de la sonde au germanim. 
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1 - RAPPEL 35 U STflUCTUP.3 D . U S  Lrl FEAS3 BAC'Ti3 T3333XATC-R3. 

Le c r i s t a l  de benzil  appartient au groupe s p a t i a l  

P3121 (K. BECKER e t  H. ROSE) ( 9 ) .  

11 e s t  décr i t  sur un réseau hexagonal dont l e s  
4 d 

vecteurs de base a e t  b ont même module O ,  l 'angle entre 
-P 3 - - 
a et b cet de 2 T / J ,  c e s t  perpendiculaire à a e t  b . 

(figure ( 7 )  1 

FIGUFE (7 )  : La m a i l l e  d i r e c t e  d u  bena i l  dans 1.2 be ka se haute 

temp6rature. 



La molécule de benz i l  posscde un axe d 'ordre deux 

perpendicula i re  B la l i a i s o n  C - C ,  couplant l e s  deux cycle6 ." 
benzkniques. C e s  deux cycles font  e n t r e  e u ,  un angle 20de 

97 ,5  degrés ,  comme l ' i nd ique  l a  figure (81, (S.A. SOLIN e t  

A . K .  UNDAS) (10). 

. 
X a x e l l  

FIGURE (8) : Orientation de la nolécule de b e n z i l .  

C . J . BROVN et R, SADANAGA (1 1 ) montrent que la 

maille pr imi t ive  cont ient  troifi molGcules 3isposées en hElice 

l e  long de l ' a x e  f (axe 3 1 ) ,  l e u r s  axes d 'ordre deux coïncidant  - 
avec l e s  s e s  ~ r i ~ t a l l ~ g r a p h i q ~ e ~  2 e t  b . ( f igure  ( 9 ) )  

Ils ont mesuré l e s  paramètres de l a  mille 

8. 2 0 0 ~  a = 8,376 2 0,008 1 

O 
c = 13,700 ? 0,0Q8 A 



Ils en déduisent les  c o e f f i c i e n t s  de  d i l a t a t i o n  linéaire 

aorre spondante : 

[ g f  :-Projection des  molécules dans l e  p lan  (001). 

en trait plein : 2k0, en p o i n t i l l k  long : ~ = 1 / 3 .  

en pointillé T i n  : 2=2/3. 

;-Arrangement dea mglécules euivant 1 'axe c . 



11 - ESSAI DE DSTSFiI'IINATIOPJ DU GROuP3 D'SSP.4CE . 

Dans l a  phass basse température, les  diagramnes 

d  ' équi inc l ina ison  des s t r a t e s  (HKo) , (HKI ) , (HK2), ( F X ~ ) ,  

(HOL) e t  ( ~ 1  L )  d  'un monocris tal ,  montrent un éclatement 

systématique de t o u t e s  l e s  taches  de d i f f r a c t i o n ,  quels  que 

s o i e n t  l e s  c r i s t aux  u t i l i s é s .  

Cet te  sépara t ion ,  f a i b l e  e t  d i f f é r e n t e  su ivant  

1 ' indice de la tache considkree , donne une mauvaise d é f i n i t i o n  

de l a  r é f l e x i o n  e t  rend ,  dans un premier tempe, i n u t i l e  tou te  

mesure d ' i n t e n s i t é  & p a r t i r  des  f i l m s  obtenus. 

L e s  planckes IV e t  V montrent l e s  c l i c h é s  des 

s t r a t e s  ( I ~ K O )  e t  (HOL) d  'un c r l s t a l  de  b e n z i l  dans l a  phase 

haute e t  dans l a  phase basse tempkrature. 

D a n s  ces  condition^, il n 'appara i t  aucune e x t i n c t i o n  

systgmatique ca rac t6 r i s t ique .  

La aymétrie de l a  phase haute température semble 

maintenue, à l ' except ion  de l ' a x e  h é l i c o ï d a l  3, qui  devient  un 

simple axe d 'ordre  t r o i s .  ( l e s  taches OOL e x i s t e n t  quel  que 

s o i t  L) 

La seule  modification importante est 1 'appar i t ion  

sur les c l i c h b ,  de nouvelles taches l e  long des  f e s tons  e t  

de nouveaux f e s t o n s ,  qui t r adu i sen t  un doublement de paramètres 

du réseau c r i s t a l l i n ,  dans l e s  d i r e c t i o n s  [EGO] et [OKO] . 
La f igure  (1 O), reprgsentant  l e  p lan  réciproque 

( H K O ) ,  c o n s t r u i t  à p a r t i r  des c l i chés  correspondants,  met bien 

e n  évidence l a  symétrie du nouveau réseau e t  l e  douSlernent des 

par&ètres .  

Le groupe d 'espace, dans ces  cond i t ions ,  peut  ê t r e  



0 I61eau haute tantplrature 

s taches de surstructure basso tempbrature 

FIGUEiE (10) : Plan rC.ci~racpe (PXO) dans  b pl-sse basse 

tenpérature . 

Le fa i t  d 'observer  une sépara t ion  des  tackes de 

d i f f r a c t i o n ,  conduit iL penser, qu'au passage du point  de 

t r a n s i t i o n ,  sous l ' e f f e t  d ' imcortantes tens ions  i n t e r n e s ,  s o i t  

que le  réseau  c r i e t a l l i n  ~e macle, s o i t  q u ' i l  y a formation 

de  domaines monocrictal l ins  , l6gPrement d é so r i en t  6 s  les uns 

pzr rapport  aux a u t r e s  comme l'annoncent 2. ESETRICX e t  

Dans ce cas, la  symétrie d e s  c l i c h c s  n ' e s t  c e r t a i -  

nement qu@une peeudosym6trie e t  l e  groupe s p a t i a l  determin& 

 plu^ haut n ' e ~ t  qu 'un pseudo-groupe . 

Une étude systématique de l 'bclatement  d e s  taches 

d e v r a i t  nous p e r m e t t ~ e  de v é r i f i e r  l 'une  ou l ' a u t r e  d e s  
l .< 

hypothèses pr&c6.dentes. 

Il est important de noter  q u ' i l  ne e ' a g i t  pafi d'une 

casRure du c r i s t a l .  La  t r a n s i t i o n  de pkase e s t  to t a l enen t  



rhversible et l ' é e l a t e n e n t  d e s  taches d i f ipara i t  lorsqu 'on 

f r a n c h i t  le point  de  t r a n s i t i o n  vers les hnutes températures. 

Seule l a  mosaTcité du c r i s t a l  augmente Zkgèrement l o r s  du 

p r e m i e r  franchissement de la t r a n s i t i o n  de phase. 

III - INTERPRETATION DX LA SEPARATXON DES TACEES. 

Une Etude bibl iographique montre que l ' o n  observe 

frequemment des macles l o r s  des  ckangements de  phase. (étude 

dea f e r r o é l e c t r i q u e s  e t  des ferromagnétiques en p a r t i c u l i e r )  

La symétrie diminue e n  passant  l e  poin t  de  t r a n s i t i o n  

vers les temperatures i n f  e r ieuree .  

Les é l i ~ e n t s  de naeleu poss ib les  sont a l o r s  les 

d i r e c t i o n s  de rangees ou de plans r 6 t i c u ï a i z - e ~  qui é t a i e n t  

les  élément^ d e  symétrie dans la  p h a ~ e  hsute tempErature et 

qui ne sont  plus qu'éléments de symétrie approchée dans la 

phase basfie tems6r.zture. 

Toutes les macles r é s u l t a n t  de  c e s  pseudosym6tries 

sont appelées : macles par pseudomériédrie . (CAHN 1 954 ( 1  2) ) 

L ' e f f e t  d'un tel .rnsclage est que chaque tache due 

à un indiv idu  de  l a  m a c l e  coïncide ou preeque, avec une tache 

du2 & Z 'autre i ~ d i v i d u .  

C.T. GR4INGER (1  3 )  propose une mgthode d fétude de 

la séparation de t e l l e s  taches, & p c r t i r  des clickiés de 

??eissenber& d e s  strates i q u a t o r i a l e f i ,  dan8 l e  cas  ob l e  nsclzge 

par pseudoméri édsie  est suspecté.  

". 
Rous ~ V O ~ F  apliliq.116 cette m @ t h o d < a  au c a s  du b9nrni.l. 

Aucune conclusion n'a pu ê t s e  t i r e @  c a r  les tackes a?paraiseent ,  

t a n t e t  doublées, tantôt t r i p l & e s ,  sans aucune r e l a t i o n  apparente 

e n t r e  l e u r  I n t e n s i t é  respect ive .  



f)Gs lors noue avons entrepris lvcF',tude, sur l e  d i f f rac tomètre  

& dew cerclel-i , de l a  sé.parat.ion d e s  tacires dans les  strate^ 

4quatorlale s e  

III -1 Etude expérimentale . 

Nous avons nonté success ivement ,  s u r  l e  cryos ta t  

d é c r i t  au cha-i t re  précédent,  le^ bâtonnets monocr is ta l l ine ,  

ayant pour a::ss da révolution, les d i r e c t i o n s  [OOL] et [OKO]; 

les résultats obtenus sont  t r S s  c s rac tCr i s t iques  : 

a) dans le  plan  réciproque (KOL) : 

i) A u  passage de la t r e n s i t i o n  de phase  les - -P 

direction8 A+HT et C*ET (haute température) ,  tournent des 

anglee 0,2 et: 0 , 3  degré ,  dans le sens indiqué figure ( I I ) ,  - I )  

pour devenir les d i r e c t i o n s  aaDT e t  
C * ~ ~  (basse tempCra- 

turf3 ) 

4 -D 

5.2) l ' angle  e n t r e  las d i r e c t i o n s  asgp et c * ~ ~  

neest plus de n/2 ,  mais de 89,50 degrhs. 

- 
iii) Il exis te  une seconde rangée f a i s a n t  

eC 

un angb de O,? degré avec C*Es. 

.--c 

IV) Il existe une seconde rangée (efgT) ' f a i s a n t  
-C 

un angle de 0,5  degr6  avec A*ET, 

v) %es photographies des r4flexions de type 006 

et 1400 montrent successïvetnent : 

I) 

- S u r  1 'axe (cf  3T) ' une tache unique, bien  

' centrée par r~1pport: au plan d ' incidence.  

- 
-Sur l ' a x e  c * ~ ~  deux taches d i s t i n c t e s ,  

BcarrtEeu symetriquement par rsppor t  au plan d'incidence 



F l G W E  (11 ) : Le riseau reciproque dans la pkase b a ~ s e  temperature, 

à 80 kelvins.  



__----- 
Plan d'incidence 
.--p. _-- ------ 

Incldent 

FIGURE (1 2 )  : L'éclatenent den taches dans l e  plan (EOL) e ~ t  

perpendiculaire au plan d 'incidence. 

+ - 6W l'axe aigT exactement l a  même - 
d i s p o s i t i o n  d e ~  taches que s u r  l ' s x e  c * ~ ~ .  - - sur 1 'axe (a*BT) ' , une tache unique, 

correspondant à un angle 20 supér ieur  d e  1 ,2 degrés  
-.c. 

B l'angle 2 0 des  taches sur 1 'axe 

v i )  L'écartement (D), nesur6 sur l e  f i lm plac4 cont re  

l a  f e n t e  de r écep t ion ,  il 170 mil l imètres  du c r i s t a l ,  e s t  

compris, e n t r e  2 e t  3 mm pour l e s  r6 f l ex ions  du type 006 e t  

1400, e t  e n t r e  1 et  1 ,5 mm pour l a  r é f l e x i o n  003. 

Cee mesures ne sont  pas t r è s  p r & c i s e s  c a r ,  il e s t  

impossible de déterminer exactement l a  p o s i t i o n  v e r t i c a l e  du 

cen t re  de gravité des r é f l ex ions .  E l l e s  sont  d ' i n t e n e i t é  

inégale sur t o u t e  leur hauteur ,  ce qui prouve que l e  réseau 

c r i s t a l l i n  est t r 2 s  per turbe .  

b ) dane l e  plan réciproque (HXO) . 

Loi ,  aucune mesure n'a é t é  r t5al isable ,  c a r  tou tes  

l e s  rSf lexions  sont  s t ruc tu réee .  E n  f a i t ,  B une r o t a t i o n  de  

un degré du c r i s t a l  correspond, t r o i s  réflécf-iis non séparablee.  

Dans ces condi t ions ,  l e  rBglage du bstonnet  sur  l ' a x e  du 

goniomEtre est  impocsible. 



III - 2 I n t e r p r é t ~ t î o n  dee r 6 s u l t a t ~  ' . 

a )  Hypothèse d 'un réfiebu monoclinique : 

D a n s  le 2 l a n  réciproque (HOL) , 1 'éclatement des  

taches s 'effectue d 'une p a r t ,  sym6triquernent par r a spor t  au 

plan d 'incidence i n i t i a l  e t  d 'autre  p a r t ,  parallèlement & 1 'axe 

de rivolution du b â t o ~ n e t  c r i s t o l l i n  o u i  e s t  un axe de symStrie 

d 'ordre deux, dans l a  phase taute ten2ére ture .  3s plus, il - 
existe un anglep" de 89,50 degrés  e n t r e  l e s  d i r e c t i o n s  a * ~ ~  

En considérant  que 1 'axe d 'ordre deux r e s t e  inchangé 

au  cours de l a  t r a n s i t i o n  de phase, c e  q u i  n ' e s t  pas inf i rmé 

par l e s  c l i c h é s  de Weissenberg, l e  réseau s e r a i t  monoclirïique. 

La m a i l l e  a u r a i t  un angle P* de 89,50 degres e t  cornme sxe d 'ordre 

deux, l'un des t r o i s  axes d 'ordre deux de l a  phase haute 

température. 

Ces a x e s  étant équivalents, il n 'y a aucune r a i s o n ,  

Q 2 r i o r i ,  de c k o i s i r  1 ' ~  plutôt que 1 ' ~ u t r e .  T r o i s  2oss ib i -  

lit& pourra ient  donc c o e x i s t e r  e t  former des dorn~ines 

monocr i s t a l l ins  identiques, se repétant  p a r  la  symétrie d 'ordre 

trois comme le montre la figure (1  3) .  

FIGURF: (13) : Donaines monocristallir~ ne r épb tkn t  par la eyrnCtrie 
a #..A- A--: - 



3ans ce cas. le reneau rtciproque d 'un domaine e e t  

reprEsentb figure (1 4 ) .  par rapport A un repère trirectangle, 

OXYZ . 

FIGURE (1 d) r La n e i l l e  r&ci2n>que OAIBiC*, d 'un dom& ne dans 

l 'hypothZse d 'un rgseau monoclinique. 

3n calculant ,  dans ce rep&re, le8 positions des taches 

BIKIL1 H2K2L2, et H K L . dues aux t r o i s  types de domaines. 
3 3 3  

on obtient lu réseau rgciproque figure ( 1  5) . 

FIGUILE (i 5) : R E y a r t i t i a n  d e s  tackes 3sns les d i m ~ c t i o r i c  

dans l 'hypothdoe d 'itn réseau r.ionoclf nique. 



I l  prouve que c e t t e  i n t e r p r é t a t i o n  e s t  mauvaise. Zn 

effet, e l l e  rend compte de l a  sépara t ion  des taches l e  long 
* 

de la d i r e c t i o n  C* , e t  montre que s i  l e  c r i s t a l  tourne autour - + 
de Y. l e s  rangees C s p  e t  C W 3  en t re ron t  en m ê m e  temps dans 

la sphère d'Ewald, de p a r t  et d ' a u t r e  du p l a n  e q u a t o r i a l ,  et 

donneront l i e u  z3 deux r i f l e x i o n s  s u ; ? e r p o s i e ~ ,  conme dans l e  

cas de la figure (12). 

P : a i s  par cont re ,  e l l e  n 'explique pas du t o u t  ce qui 

se pass.3 ~ u i v a n t  X. Même en supposant que 1 'axe d 'ordre deux 

varie lég6rement de sa p o s i t i o n ,  il e s t  impossible de 

conf irrtier , dans 1 'hypothèse d 'un réseau monoclinique, l e s  

r é s u l t a t s  expérimentaux p a r  l e  c a l c u l .  

B) Hy-pothèse d 'un réseau t r i c l i n i a u e  : 

Consid4rons l e  r epè re  t r i r e c t a n g l e  OXY2 , e t  l e s  --- 
rbseaux réciproques haute e t  basse température OA*B*C* et 

0SlGlCf ( f igure  (16) ) .  1 

FIGURE ( 16 )  : Ie reneru  rfeiproque t r i o l i n i o u e  par r appor t  nu 

rep bro trirectangle O-. 



Soient E , E ,  cm, 4, p ,  y ,  2 . e ~  d&clacer.entô anm1i:ires 
e e - 5  

den ran&es A * ,  B * ,  C * ,  dans  les plans  X O i ,  XOY, YOZ. 

Les angles  & ,  E', &', ont  6 t é  mesurés directernsnt l o r s  de  

1 'Etude experimentale pr6cCdente. 

Les a n g l e s d  , P , y ,  se d € d u i s î n t  d e s  mesures de l ' ( c a r -  

ternent (D) d e s  r e f l e x i o n s  sur l e s  p h o t o g r a ~ h i e s  , comme 1 ' indique 

ka figure (17). \ 

- -b 

=OüRZ (17) i b a  ran&es C*, e t  Ce2 entrent en m é m e  t e m p s  dans la 

epGre d 'ET:IALD e t  donnent les réflexions 1 e t  2. LcL 
v&ur de Y se d s d u i t  de la valeur de 1 'Ccarteient (3). 

11 en r g s u l t e  que : 

- Y e s t  conpris e n t r e  O , t f i o  e t  0,72O 

- o( est & a l  B e t  est conpr i s  e n t r e  

0,22O e t  0 , 3 C 0 .  

S o i t  Mi, une tache du réseau r i c i p r o q u e .  Lc vecteur  
ri) 

OPf, ,' -te& que : 



* - 
aura pour tcomposantes . dans l e  reper6 OXYZ : ( T, J , k sont 

le6 v e c t e u r s  uni ta i re%  port&^ par l e e  axes)  

S ' i l  e x i s t e  t r o i s  t y - e s  de  domdnes,  au  voisinage 

coe r c o s 4  1 /2(coe $ coe c" - Esin P ) cos Y sin E'  

1 / 2 ( s i n p  + \IjcosP COSE") - s i n  Y 
* 

cos p sin c" COS Y COS E ‘  

* 

de la tacbe  M l ,  ae trouvent de- t a c t e s  '" e t  M dues a u  '*'2 3 ' 
a u t r e s  domaines, t e l s  que : 

E, a* 

Kl b* 

LI c* 

La matrice d e  passage pr6cidente permet d 'ob ten i r  

les composantes de c e s  vec teurs ,  dans les r epè res  OX2Y2Z2 et 

OX Y Z qui corncident avec OXYZ, p a r  r o t a t i o n  de 120° ou de 3 3 3  
2400, autour de  l'axe Z. 

En conaéqu~nce , i ls auront  pour composantes dans l e  

repère OXYZ : 

O B I R ~  e t  / R ' I  sont  l e p  matricee r o t a t i o n  autour  de 

l'axe 2. 

Zen r é s u l t a t s  de ce c a l c u l ,  pour l e s  tacl-ec voi~ines 

de ooB e t  1400 aont portes dans l e  t a b l e a u  1 . \ 

Xls montrent : 



TABLEAU 1 

X Y z 

Domaine 1 dc* c i n  E' - 6c* sin Y 6 c* 

Domaine  2 3c*(\lfsin Y - s i n  E ' )  :c*(jfjsin C I +  sin Y ) 6 c+ 

- Ida*  s i n  

l 

i Pour l e s  tactles 006, un accord p a r f a i t  avec les 

mesures. Sn effet on retrouve trois taches  d i spos ies  en t r i a n g l e  

autour  de l'axe Z .  

Les deux tackes superposées, notées 1 e t  2 f igure  ( 1 8 )  son t  

d 0,3 degré de l'axe Z ;  l a  tache 3 e s t  à 0,67 degré de 2. 

Nous avionc mesuré 0,3 e t  0,7 degré. 

ii) Pour les taches 1 4 0 0 ,  un d(saccord avec les 

r L s u l t a t s  expérimentaux : 

Lcts taches, notées 1 et 2 ,  symétriques par rapaort 

à X, ne se trouvent pas  superposCes e t  l a  tache 3 ne correspond 

pas cell-e trouv6e p a r  d i f f r a c t i o n  X. 

N a i f i  an remarque, à p a r t i r  du t ab leau  1, que pour 

$ t r e  en accord avec l e s  rGsu l t a t s  ciu paragrapke 111-1 , c 'est 

B dire que deux taches dues à deux domaines d i f f é r e n t s  a i e n t  

l a  mé'riie co-te 2 ,  i1 suffit que : 



"IGURE ( 1  8) : Fypothèse 8 'un r é ~ e a u  t r i c l i n i q u e .  

- euivant l'axe Z : RGpartition des taches 006 dues aux 

t r o i s  dornainea (1,2et 3 )  
- suivant 1 'axe X r Taokes 1400 d u s s  aux trois dornainee. 

1 ,  2 et 3 E = E' 

1 ,  2 ' e t 3 '  Er-€' 



En e f f e t ,  dans ce c a s ,  l a  tacke 1 ne chance pas de 

p o s i t i o n ,  l a  tacfie 2 v ien t  en  2 '  & 0 , 2  degré de X, l a  tache 

3 en 3 *  0 , 4  d e ~ r é  de X.  (fie:.ure ( 1 8 ) )  

De plus, l a  tack:e 3' corresponil à un anele20 supcrieur  

de un degr6 à celui des taches 1 e t  2', ce qui e s t  en  accord 
' 

avec Tes  mesurefi. 

XF - XE RESEAU XECIPROQUE BASSE TEtlPERATURE. 

fl r e s s o r t  du  c a l c u l  pr&cédent ,  que l ' h y p o t h h e  d 'un 

rEseau  t r i c l i n i q u e  en  phase basfie température,  confirme tous  

&es r4sültats expéri~aentaux, h condit ion d 'avoir  : 

Cette r e l a t i o n  e s t  v é r i f i e @  expérimentalement car, 

quel que s o i t  1 'axe de r o t a t i o n  du bâtonnet c r i s t a l l i n  (2 ou b) , 
dans  L'Et-ude au d i f f rac tomètre ,  on obtient toujours  les 

sli-aultats donnés f igure (1 1 ) ,  ce qui  impose l a  condit ion prbc6- 

En e f f e t ,  consid6rone l a  p ro jec t ion  des t r o i s  types 

&ri domaixzes dans l e  p lan  XY ( f igure  ( 19 ) .  

--m e 4 

Les  axefi C *  C * g i  C f 3  se p r o j e t t e n t  aux sonnets 

6i 'un triangle & q u i l a t e r a l  cent ré  sur 0 .  

C o m p t e  tenu de la synctrie d 'ordre t r o i s ,  on v o i t  - ---(L 

que, si O**, pivote dans l e  sens p o s i t i f  ( C  > O ) ,  pivote  

dans Xe sens négatif  ( E C O ) .  P a r  coni.Ccluent, que l ' o n  &tudie  
* --O -iC 4 

le plan Ob*1C*3 ou l e  pliin OB*1C*2, on retrouve toujours l a  

go60fil6trie de la figure (1 1 ) & 1 80° pres .  



FIGURE ( 1  9) r Projection dane l e  plan XY des trois domaines. L e s  

axe6 C*, , C*2, C* se projettent aux sommets d'un 3 
triangle &quilatéral. 

Le probllme maintenant, est de savoir si la solution 

trouvee : 

0( = O( moyen mesuré = 0,28* 

8 = P moyen mesuré = 0,28O 

y = Y moyen mesure = O ,600 

est unique, car en fait, aux angles 4 ,  p , Y , on a 

donné un sens positif a rb i t r a i r e .  

Envisageons tous l e s  cas possibles : 

i) = P = +0,28O : c 'est le C E S  é t u d i é ,  nous rvons vu qu'il 

6 t s i - t  solution 

ii) o( = $ = -Os280 : est B exclure car  la tache 1 LOO due su  

domaine 3 aurait un angle 2 8 plus ~e tit 

que ce lu i  des tuches 1 et 2'. 

iii)d =-$ = +0,28O : È i  exclure pour la rngme ra icon.  



i d  y = +0,60° : cas ktudié ,  est s o l u t i o n .  

VI 
1 

Y @ = -0,60° : est également s o l u t i o n ,  il entraîne 

une ro takion  de  2 ~ ~ / 3  des taches 1 ,2 ,3 ,  

s u r  leur pos i t ion .  

II apparait donc,  que l a  seu le  s o l u t i o n  poss ib le  , e s t  

c e l l e  OII : 

. = p = + 0,28O 
avec une arnbiguït& sur Y (Y= + 0 , 6 O  ou Y =  - 0 , l j o )  , 

qu'il est impossible de lever avec nos m e s u r e f i .  

Néanmoins, l a  gbométrie du rBseau rEciproque devient  

audatenant beaucoup plu8 c l a i r e .  

Ls f igure  (20)  montre l a  mai l le  réciproque de  l a  

phase basse température. 

FIGORE ( 2 0 )  : La m n i l l e  riciproque basse te:npbrsture . 



Ses m g l e s ,  déterminés B 60 Kelvins,  sont : 

pour y = + 0 , o o  

pour Y = - 0,60 d*= 89,50° 

p * =  00,80° 

Y' = 60,600 

où - 4 - Y*est  l ' a n g l e  des d i r e c t i o n s  a* e t  b* - 4 - @*es t  l'angle des d i r e c t i o n s  c* e t  a* 
-c. ---C 

- & * e s t  l ' ang le  d e s  d i rec t ion8  b* e t  c*  

Le réseau d i r e c t  e t  l e  réseau r&ci;>roc-ue de la p h a ~ e  

basse ternpérature, sont repréeentks figure (21 ) par  ra2port  

aux r&seaux de l a  pl-aso haute t e m p e r a t ~ r e .  

F I G U 3 3  (21)  : Les rese~ux réciproques haute e t  basse température. 



Les pzramètres de la mai l le  d i r e c t e ,  b €30 ke lv ins ,  

sont : 

Les parcmètres a et b sont sensiblement  faux au 

double du paramatre correspondant d e  l a  mai l l e  hexagonale de 

la pkase haute tempfrature.  

En résw.4, le  réseau rkornbo6drique du b e n z i l ,  se 

transforme à l a  t r a n s i t i o n  de phaee , & 8 L  k e l v i n s ,  en  un 

réseau  t r i c l i n i q u e  assez complexe , forné do dornaines monocris- - 
t a l l i n s  , s'arrangeant, autour  de 1 'axe C , su ivan t  l a  symétrie 

d 'ordre trois. 

Le d62lacem?nt d e n  t l x e s  c r i s t a l l o g r a ~ l . i q u e s ,  occasionnG 

par  c e t t e  modif icat ion,  est t r S s  faible.  11 correspond pour 

un domaine donné, B une r o t s t i o n  du p l a n  (001 ) , autour  de l a  

rang& [IIO] . qui eet l ' u n  des  axes de symétrie d 'ordre deux 

du. r ioeau  haute  tenpérature. 

- 
I;e déplacement de l'axe C ,  i n t r o d u i t  m e  2m5i&uïtb 

sur 1s dGteralnat ion du répeau. r.1ai.e il y a l i eu  lie penser, 

que ces deux r o t a t i o n s  p e ~ v e n t  c o e x i ~ t e r  par r a i s o n  de ~ y m i t r i e .  

S e u l e  l a  s t r u c t u r e  de l a  phase basse tem;>érature, peut  

permettre de l e v e r  ce doute,  

Le groupe de oyrnGtrie, e n  phase Sacse tefiipérature, 

e s t  Pl, avec une pseudosyrnétrie P331 l i é e  à l ' e x i s t e n c e  de 

domaines. La mail le  , , t r ic l in ique  a des parametree a e t  b ,  senhi- 
In ) 

blernent doublsfi de ceux de  l a  m a i l l e  hexagonale 1 aute 

température. 

Nous a l l o n s  v o i r  maintenant connent évoluent lefi 

psrametres en  fonct ion  de In ternp6rnture. 



- 43 - 
B - E T U D E  D E  L A  D I L A T A T 1 O : J  

******t****++******t***** 

Las mesures des paramètres en fonc t ion  de l a  

tempGrature n 'ont  pu ê t r e  f a i t e s  que dans l e  p l ~ n  ( I ~ O L )  05 

l e s  r é f l e x i o n s ,  dues  aux d i f f  érentû domaines, se superposent 

exactement ( ~ a r a ~ r a p h e  précédent) .  

. . 
Noue n  'avons donc mesuré que c* , a*, e t  Q* 1 'angle - - 

des d i r e c t i o n s  a*  e t  c*,  en fonct ion  de la ternp4rature. 

1 - TECHNIQUE D3 IT3SUItE. 

Toutes l e s  mesures ont Bté e f f e c t u é e s  s u r  un goniomètre 

& deux cercles SIEI.iEN3 du l s b o r a t o i r e .  

Le bâtonnet monocr is ta l l in ,  préalablement c o l l é  sur 

l a  t ê t e  goniomètrique d u  cryos ta t  , e s t  centrE sur l'axe du 

d i f f rac tomètre .  

La géom6trie, du fa isceau  inc iden t  de rayons X i s s u  

d 'un tube à ant icathoàe de cu iv re ,  e s t  t e l l e  que, l ' i n t e n s i t é  

de sa partie u t i l e ,  couvrant t o u t  l e  diamètre du c r i s t a l ,  

soit constante.  

Les r é f l ex ions  sont d é t e c t & e s ,  dans l e  p l a n  6quatoria1,  

par  t ransninûion,  avec comme récep teur ,  un compteur & s c i n t i l -  

l a t i o n ,  en  fente large. 

%es raies 0 b 6 e r v é e ~  , p a r  r o t a t i o n  du c r i e t a l ,  ont 

un ~ymet r ique  e t  le  dhterniination de  l ' a n g l e  2 0  de 3RAGG 

ee fait  par  la  niesure de 4 8 , 1 'anele e n t r e  deux ré f l ex ions  

symétriques par rapport  au f a i sceau  inc iden t  ( f igure  (22)  ). 

Cette  mbthode, p r é c i r e ,  c a r  on poin te  l e s  r a i e s  B un 

centième de degré grès, conserve néarmoino une e r r e u r  f i y s t L m a -  

t i q u e ,  due ÈL l ' excent renent  du c r i s t a l  s u r  ].'axe du goniométre. 



FLGUIZE ( 2 2 )  : G B o m é t r i e  du montage X ut i l i sé  pour la m e e u r e  dee 

paradtree. 

Noun décrivonn i c i ,  un proc6ù8 de  r&e lage  qui s e m e t  

de c e n t r e r  1 1 6 c h a n t i l l o n  avec un minimum d ' e r r e u r ,  quand il 

s été préréglE h la l u n e t t e .  

Soit C l e  c e n t r e  du  gonionBtre,  1 l e  c e n t r e  du c r i s t a l  

l ' excentrement .  

- - - 
IC = I A  + AC ( f i g u r e  ( 2 3 ) )  

Posons t = 1 ,  i f excen t r emen t  t r a n s v e r s a l  e t  

I = 14 1 'ercrntreli .snt l o n e i t u d i n î l ,  piir  r appor t  i la 

d i r e c t i o n  d u  rayon moyen inc iden t .  

La o4tl.ode c o n o i s t e ,  p a r  deux mepures nucccsfiives, 

b eetimer t et 1. 

ConsidGrone une f ami l l e  de  p i a n s  r 6 t i c u l s i r e s  (P)  en 

p o n i t i o n  de  Y-Éf lexion .  Le m a x i m m  d ' i c t e n s i t 6  corrsspond B un 



F I G ü R E  ( 2 3 )  : L' excent-ment IC du cristal sur l 'axe du gonic.nt.tre 

est dEcomposC en deux  excentrenents T e t  L 

La m e s u r e  do € +  &' permet de cor r iger  le cris ta l  



rayon inc iden t  S I  faispint 1 'angle 6 de 3RAGG avec l e s  slarie 

(P)  ( p o s i t i o n  1 ). CF. rayon S I  est incliiii .  de l'angle E e u r  

l e  rayon moyen inc ident  S C  , 

S o i t  w, l e  ~ p P m  aneuleire  de 1% p o e i t i o n  1 du 

cristal. 

En tourrmnt l e  c r i s t e l  d e  180°, 1 vient en  1'. 

( p o s i t i o n  2) .  Pour ohfierver l e  maximum d t i n t e n n i t &  ùe l a  raie 

dana 1e compteur r e s t é  dans la m ê m e  p o s i t i o n  que précéclemrnent, 

il faut amener ( 2 )  B f a i r e  l ' a n g l e  6 avec S I 1 ,  c ' e e t  R d i r e ,  

que l e  c r i s t a l  doit tourner  de  l'angle ( E + E ' )  e t  s e  t rouver  

dans la position 3 .  ( E ' e ~ t  l ' a n g l e  d ' i n c l i n a i s o n  de SI" s u r  SC). 

S i  o z e s t  l e  repère aneu la i re  du  c r i s t a l  dans l a  posi-  

t i o n  3 ,  il v i e n t  : 

La connaissnnce de cet angle ( E + E' ) nous permet 

de d&teminer 1 In : 

II" r SC ( E + E ' )  

O r ,  en  première approximation IIn vaut deux f o i s  

l 'excentrement transversal t . 
Disposant d e  deux t r a n s l a t i o n s  perpendicula i res ,  il 

e s t  f a c i l e  d  ' e f fec tue r  c e t t e  co r rec t ion  si l ' o n  e gris so in  

de repérer les axes c r i s t a l loe raph iques ,  p a r  rapport aux 

t r a n s l a t i o n s ,  Lors du col lage  du c r i s t a l ,  

I l  e s t  & remsrquer, que l ' a n g l e  5 mesure, peut être 

supCrieur ou i n f  &rieur B 1 $O0 , suivant  l e  sene d e  r o t a t i o n  du 

c r i s t a l  pour paeeer de l a  poe i t ion  1 h la p o s i t i o n  5 ,  

Cette cor rec t ion  faite, on vErifie que l e  maximum 

d ' i n t e n e i t 4  dee r4f lexions  correopond bien A. une r o t a t i o n  de 

t GO0 du c r i s t a l  ( 5 = 1 80° ) . 
ZR c r i ~ t a l  eot a l o r e  s u r  l e  rayan moyen inc ident  

(ficure ( 2 4 ) ) .  



FIGUIB (24) : Ln correction de l'excentrement IC ~uivant le rejron 
noyen incident se Sai t  par la mesure de la poeition 

des r6flfchi~ RI et R2. 

Une  ris eure de 1% p o s i t i o n  des  rBf léch i s  RI e t  R2 , 
B cristal fixe, nous permet maintenant de d e t ~ r m i n e r  

1 'excentrement : 

z = 1 

EB e f f e t ,  s i h û  est l ' é c a r t  a n m a i r e  e n t r e  l e e  rBflE- 

chis RI e t  R a ,  e t  si  r e s t '  l e  rayon d u  poniomPtre, on en 

d6duit : 

1 ' = r AB/sin20 = 2 1  

On peu-t; , par consÉquent , f a i r e  l a  correc t ion .  

Cette mhthode  de réglage n ' e s t  va lable  que si  l e  

faisceau incident a angulairement une i n t e n s i t b  constante .  

La limite de sa' p r é c i s i o n  ne depend eesent iel lement  qu6 d e  la 

quakit& du c r i s t a l  (rnosaïcité) e t  de sa forme, qui Gont des 

facteurs d é t e m i n a n t e  pour l e  p r o f i l  des rGflexions . 
Il f a u t  r é i t 6 r e r  ce r6glaee & chaque modification 

importante de l a  température ou à chaque in te rven t ion  s u r  l e  

c r y o a t ~ t  (agr&s un rernplic~uge d 'azote ou d 'h6liuni l i q u i d e  par 
exemple). 



II - DILATATION DES PARAMETHSS. 

a) Dans l a  phase haute tempErature : 

Les courbe6 f i g u r e  ( 2 5 )  montrent une v a r i a t i o n  

l in r l a i r e  des paramètres a. e t  c ,  en fonct ion de la température. 

Les c o e f f i c i e n t s  de d i l a t a t i o n  dédui te  de ces courbes 

sont : 

Ifs montrent que la d i l a t a t i o n  thermique du b e n z i l  

eet t r B s  aniso t rope .  

Ces r é s u l t a t s  sont très d i f f é r e n t s  de ceux de 

BROWN et SADANAGA (1 1 ) qui trouvent : 

Xl semble que l e u r s  m e s u r e 6  a i e n t  é t é  faites s u r  de 

la poudre de benai l ,  $. 1 'aide d 'une chambre Q f o c a l i ~ a t i o n .  

Leur dispositif de refroidissement  p a r a i t  t r è s  rudimentaire.  

Nos mesures d i f f 5 r e n t  &galement sur les paramètres B 20°C 

comme le prouvant les valeurs c i  dessous . 

Les valeurs entre parenthèses sont  c e l l e s  des  auteurs precédente. 

b) Dans l a  phaôe b m o e  tenpérnture : 

Mous ne pouvons donner  que les v a r i a t i o n s  de a*, c* 

et p*en fonct ion  de l a  température, qui  fiont les t r o i s  eeuls 

p&ranè-tres da l a  mail le  t r i c l i n i q u e ,  niesurables dans l e  plan 





(HOL) , Par  conséquent, les v a r i a t i o n s  d e  b*, ci(*, Y *  & t a n t  inconauee, 

il nous est im-oseible de determiner la  d i l a t a t i o n  de ia m a i l l e  

t r i c l i n i q u e  d i r e c t e  dans c e t t e  phase. 

11 y a l i e u  d e  penser que l e  r é seau  ne se déforme 

pars e t  que a* r e s t e  sensiblement 6gal à. b* ,c ' e s t  à dire que, 

l 'angle&* s u i t  l a  même loi de v a r i a t i o n ,  en fonct ion  de l a  

température,  que l ' a n g l e  p u .  

En t o u t e  rigueur, nous n'avons donné, figure ( 2 6 ) .  
que les courbes reprèsentant  a* e t  b* en fonct ion  de l a  tempe- 

r a t u r e .  Il est B remarquer, que ces grandeurs sont pratiquement 

înd&pendantes de la température dans la phase t r i c l i n i q u e .  

Par con t re ,  l a  f igure  (27) , montre que 1 'angle pv 
diminue e n  fonc t ion  de la température e t  passe de 90 degrés, 

à l a  t r a n s i t i o n ,  h 88,80 degrés & 10 kelvins, se lon  une l o i  

en exposant. 

On remarque, au voisinage de 55 kelvinfi,  que les 
p o i n t s  de mesures s 'kcar tent  de 1s courbe, En  fait, au oours 

de ltabaisôenent de l a  température,  on c o n s t a t e ,  en su ivant  

l 'évolution d 'une r é f l e x i o n  que son i n t e n s i t é  v a r i e  brusquement 

à 55 ke lv ins ,  D i v e r ~ e s  mesures e f f e c t d e s  & c e t t e  température 

s u r  d i f  f &rentes  r é f l e x i o n s  montrent que l e  phénomène eet  

reproduct ib le  e t  réversible. 11 n 'entrafne aucune modif icat ion 

dans l e  plan (EOL) . 

Nous n'avons pae étudié  c e t t e  pe r tu rba t ion  p l u s  en 

d é t a i l  c a r  l a  temstrature à l aque l l e  e l l e  s e  produit  est  

d i f f i c i l e m e n t  a c c e ~ ç i b l e  e t  nécess i t e  l ' u t i l i s a t i o n  de l'hélium 

liquide, & 50 kelvinrs de son poin t  d ' ébu l l i t ion .  

Nous avons détermint5 l a  température du pofnt de 

t r a n s i t i o n ,  en  euivant l ' é v o l u t i o n  d 'une r é f l e x i o n  de  ~;urstrue- 

ture , n 'existant que dans l a  phase basse ternp6rature. E u e  eet  

cornprlse e n t r e  83,32 2 0,02 K e t  8 3 , 3 8  2 0,02 K. 

La p r é c i s i o n  donn6.e f c i ,  s u r  l a  tenipérature de transi- 

tion, eu* celle du rcgula teur  de temp6rttture. Le bâtonnet 





F1GW.B (27) : Variation de n/2 ' PI en fonction de la temperature. 



monocr is ta l l in  &tant  d 'une p a r t ,  c o l l é  sur la sonde de 

mesure et d ' a u t r e  part, entièrement noyt dans l e  flux gazeux 

( a z o t e ) ,  l e  gradient  de  tempErature e n t r e  la sonde e t  l e  

c r i s t a l  est certainement t r è s  f a i b l e  e t  ne dépasse pas O,%. 

La déterminat ion précédente de l a  température de 

t r a n s i t i o n  montre que l e  re t a rd  au changement de phase e s t  

tr&ç faible ( i n f i r i e u r  à 0,1 R i ) ,  Zt un poin t  t e l ,  qu 'en 

a r r i v a n t  très pr&e de l a  température de t r a n s i t i o n ,  le c r i s t a l  

change de phase au rythme de l a  régu la t ion  de température. 



PLANCHE IV 

Strate (HKO) : Phase haute température T=90 K. 

temps de pose : 2 heures. 

Strate (HKO) : Phase basse température T =74 K. 

temps de pose : 4 heures. 



PLANCHE V 

Strate (HKO) : Phase basse température T=74 K. 

temps de pose : 2 heures. 

Strate (HOL) : Phase basse température T =74 K. 

temps de pose : 2 heures. 



C O N C L U S I O N  

**-+******* 

D a n s  ee t r a v a i l ,  nous avons montré, qu'en f ranchissant  

l e  po in t  de t r a n s i t i o n ,  e n t r e  83,38 e t  8 3 , 3 2  k e l v i n s ,  d e s  hzutee 

vers l e s  basces températures,  l a  symétrie du  réseau  c r i s t a l l i n  

du b e n z i l ,  passe de P3,21 à Pl , avec une peeudosymétrie P321 , 
l i é e  à l ' e x i s t e n c e  de t r o i s  types  de domaines. 

La mai l le  t r i c l i n i q u e  (basse température) ,  a un 

volume sensiblement quadruple de l a  mail le  hexagonale (haute 

température) ,  les paramètres a e t  b Btant doubl&s. 

L't5tude de l a  d i l a t a t i o n  de l a  mai l le  t r i c l i n i q u e ,  

e f fec tuée  avec l e s  d i s p o s i t i f s  cryog6nique.s que nous avons 

r é a l i s é s ,  a permis d 'ob teni r  1 'évolut ion des param&tres a*,  

O * ,  $*en fonct ion  da l a  température jusque d i x  ke lv ins .  

I l  e s t  impossible,  Zi p a r t i r  de ces ~ e u l s  r e s u l t a t s  

exp&rimentaw , de c a r a c t é r i s e r  de manière univoque ce changement 

de p h a m ,  m a i s  néanmoins, i l s  nous permettent d 'avancer  

c e r t a i n e s  hysothèses s u r  l e  n6canisçie d e  la t r a n s i t i o n  e t  s u r  

la  na ture  des  domaines monocris tnl l ine de l a  phase basse 

température. 

En  e f f e t ,  considErons la molécule de b e n a i l  B l a  a 

température ambiante. K.  EIGASI ( 1 4 )  a détermin6 q u ' e l l e  p o r t a i t  

un moment d i p o l a i r e  de 3,58 debyes. En  tenxnt  compte de l a  

syrn6trie de la molécule, ce moment ne peut ê t r e  d i r i g é  que 

su ivan t  son axe d 'ordre deux e t ,  comme l a  mail le  possède t r o i s  

mol&culec, disposées se lon  la c y m l  t r i e  d 'ordre t r o i s ,  l e  moment 

total e s t  nul.  . *  

Dane l a  gfiase basse temni-rature , le. r1iaill8 e c t  

eompocée de quatre  sous réseaux haute ternpCrature, c ' e s t  2. d i r e ,  

d e  douze molécules. R l l o n  ne sont  p l u s  arrang6es su ivant  l a  

symétrie d 'ordre t r o i s ,  - 



Certaines mol &cules, +oourrt!ient avoir subi un faible 

dhplacement ou rotation, au p-sssge de la trsn~ition. Dans ce 

cas, la r4sultante des nomentn dipolaires des nol&cules, ne 

serait plufi nulle et il y aurait création d'une polarisation 

des soue réfieaux de la maille basse température. 

Une transition de ce type est cla~see par R. BLINC 

et B. ZEKS (15) comne "antiferrodistortiven. Il est impossible 
de la qualifier de transition para-ferroélectrique ou de 

transition para-antiferro6lectrique, 1 'arrangement parallèle 

ou antiparallèle des polari~ations des sous réseaux &tant 

inconnu. 

Toutefois, 1 'existence des trois types de domaines 

dans la pl-.ase basse tennérature , d 'orientation prgcise suivant 
un axe de symétrie qui dispzrait à la transition, correspond 

beaucoup plus aux domaine o d 'un ferroelectrique ou 'aux domaines 

d 'un antLferroéPectrique, caract&rà~é le plus souvent par un 

maclage mécanique (ZBELUDEV (16)). 

lig concept fondmental qui permet de décrire les 

différente t y - e s  de transition de pkase ,  est celui du paramètre 

d'ordre. 11 est en géniral nul dans la phase de haute symGtrie 

et non nul dans l'autre. Cette grandeur est carectéristique 

du changement de phase, 

Dans lpétude pkénonénologique defi transitions de 

phase, LANDAU (17) montre que si ce paramètre est diecontinu 

ou continu au poiat.de transition, le ckangement de phase est 

du premier ou du second ordre. 

D s n ~  notre cas, ce paramètre d'ordre pourrait être 

la poLar5s~tion defi sous réseaux de la maille. 

Si 1 'on considère le comportement critique de la 

variation e n  exposznt de ( n /2 - p") , fi&re (27) , en fonction 
de la température, on observe l'existence d'une faible discon- 

tinuiti. au point de tranrition. Cela prouve que ce changement. 

de phase est du premier ordre. 



lm) 
~ " u E ]  . 



La f a i b l e  v a r i a t i o n  d 'entropie  d ' m e  part, infirieure 

Q 0, l  c a l o r i e  par mole e t  par Begrd (ESBRICK e t  KHOm ( 1 )  ) . 
l'absence d 'hys té rbs ie  e t  la r é v e r s i b i l i t é  de la t r a n s i t i o n  

d ' au t re  p a r t ,  montrent qu 'elle n 'est  que faiblement du 2remier 

ordr@. 

En écrivant la v a r i a t i o n  de ( n/2 - p*) sous l a  forne : 

oQ n, est un exposant c r i t i q u e ,  -4 une constante  de 

p ropor t ionna l i t6  e t  T c ,  la temp6ratur-e c r i t i q u e ,  on peut t r a c e r  

la courbe representant  l og  ( n / 2  - b*) e n  fonction da log ('Tc - T ) .  

En aijustant les paramètres T e t  n pour o b t e n i r  une d r o i t e  
C 

(figure (28) ) , il en rée t i l te  : 

Pour donner une s f g n i f i c a t i o n  prkc ise  à ce t t e  

grandeur c r i t i q u e ,  il faudrait  connai t re  sa r e l a t i o n  avec le 

paramètre d 'ordre.  

En conclusion, la t r a n e i t i o n  de phase d u  b e n z i l  s e r a i t  

du ty-pe d iep lac ive ,  faiblement du premier ordre, E l l e  s e r a i t  

cart t i ferrodis tor t ive.  

Des études de d i f f u s i o n  Raman et de d i f f u s i o n  X ,  eont 

actuellement en cours e t  devra ient  confirmer ce# hypotkèces. 
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