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INTRODUCTIt|N

Lré tude  des  f i gu res  d ta t taque  qu i  appara i ssen t

à Ia  sur face des cr is taux a pour  objet  la  recherche des

p rop r ié tés  des  dé fau ts  c r l s ta l l i ns  qu i  j - n i t i en t  ces  f i gu res

e t  l a  compréhens ion  du  mécan isme de  d i sso lu t l on .  s t i l  ex i s te

aujourdrhul  des moyens p lus puissants pour  caractér iser  les

dé fau ts  c r i s ta l l i ns ,  l r i n té rê t  de  ce t te  é tude  demeure  i n tac t

lorsqur i l  s 'ag i t  de comprendre le  phénomène de d lssorut ion

Iu i -même.

La nature t r ld imenslonnel le  du phénomène impl i -

que  pou r  l r expé r imen ta teu r  I t u t i l i sa t i on  de  techn iques

spécia les de microscopie capables d 'en rendre compte.

La mlcroscopie ln ter férent le l le  et  la  s téréoscopie sur

c l i chés  de  m lc roscop ie  é lec t ron ique  à  ba layage  (M.E .B . )

répondent  à cet te  ex lgence.

Le but  de notre t ravai l  est  la  mlse au point

de ces deux techniques et  leur  appl icat ion à 1 'é tude des

f l gu res  d f  a t taque  su r  l es  faces  i o l . 2 )  de  i l hémat l t e .  11

s r lnsè re  dans  re  cad re  p lus  généra r  d 'une  é tude  des  f l gu -

res drat taque sur  res d i f férentes faces de cFero,  ent re-

pr lse au Laborato i re  de Méta l lurg le Structura le.



POSIT ION DU PROBLEME

Les t ravaux antér ieurs qui  t ra i tent  des f j_gures

dfat taque sur  1 'hémat i te  [ r  à  , ]  présentent  deux lacunes 3

d 'une  pa r t ,  i l s  n ' appor ten t  que  peu  d ' i n fo rma t ions  en  ce

qui concerne 1a 3ème dimension de ces f lgures et ne permet-

ten t  donc  pas  de  p résen te r  un  modère  sa t l s fa i san t ,  d rau t re

pa r t ,  l l s  n rexp l i quen t  pas  l es  d i f f é rences  de  fo rme  obse r -

vées sur  un même type de face pour  des condi t ions d 'a t taque

iden t i ques .  cec i  es t  v ra i  en  pa r t i cu l i e r  pou r  res  faces

{o1 .2 }  qu i  son t  l es  p lus  denses  de  1 'hémat i t e  e t  r -es  mo ins

solubles [Z]  .  L 'appar j - t j -on de microf ,aces de ce type

es t  donc  à  p révo i r  l o r s  de  l a  d i sso lu t l on  g loba le  d run

c r i s ta r  d . ' hémat i t e .  r l  en  résu l te  un  l n té rê t  pa r t i cu l i e r

pou r  l a  compréhens ion  des  mécan i . smes  d 'a t taque  dans  (o1 .2 ) .

Les  techn iques  u t i l i sêes  dans  ce  t rava i l ,  s i

e l l es  v l sen t  au  même bu t ,  c res t -à -d i re  ob ten i - r  des  mesures

à  t ro i s  d imens lons  d 'ob je t s  m ic roscop iques ,  d i f f è ren t  dans

leu rs  doma ines  e t  moda l i t és  d 'app l i ca t i on .

L ru t i l i sa t i on  de  1a  m ic roscop ie  l n te r fé ren t i e l -

le  qu i  fa i t  apparaî t re  des "courbes de n iveaux"  permet

d ré tud ie r ,  g râce  à  Ia  s imp l i c l t é  des  mesures ,  de  nombreuses

f i gu res  e t  d té tab l i r  a lns i  des  s ta t i s t i ques  pou r  l es  ang les

mesurés.  E l Ie  nrest  appl icable cependant  que pour  des f igures

suf f isamment  développées,  crest -à-d l re  pour  des temps

drat taque suf f lsamment  longs,  compte tenu des poss lb i r l tés

de grandlssement  drun te I  mj-croscope.

L ru t l l i sa t l on  de  g rand lssemen ts  p lus  fo r t s ,

c res t -à -d i re  de  m ic roscopes  é lec t ron iques ,  p résen te  deux



i n té rê ts  :  i l s  pe rme t ten t  d rune  pa r t ,  d ' obse rve r  s i  l es

f lgures possèdent  dé jà pour  des temps drat taque t rès

cour ts  les for rnes caractér is t lques qui  sont  les reurs à

un stade p lus avancé et  de rapprocher  a ins i  les données

expér lmenta les de 1 'échel le  microscoplque ut l l rsée pour

proposer  un mécanisme ;  drautre par t ,  i1s permet tent  de

sulvre au cours du temps r 'évolut ion des d i f férentes gran-

deu rs  ca rac té r i san t  res  f i gu res ,  c res t -à -d l re  de  connar -

t re  l eu r  c iné t i que .

La s téréoscopie sur  les cr ichés microscopiques

est  la  seule méthode qul  permet te d 'obteni r  des données

quant i ta t ives pour  la  3ème d imensi .on dans ce domaine de

grandissement .

Notons que cet te  méthode présente un in térêt

qu i  dépasse  l e  doma ine  d 'app r i ca t i on  qu l  en  es t  f a i t  dans

ce  t rava i l  ;  une  fo i s  m j_se  au  po in t ,  e l l e  f ou rn i t  un  ou t l l

de choix  pour  l 'é tude de problèmes de déterminat ion de

I ' o r i en ta t i on  des  m ic ro - face t tes ,  de  mesure  de  ta l l l es  de

gra ins,  de microf ractographi -e,  en se l lmi tant  aux problè-

mes  qu i  i n té ressen t  l e  mé ta l l u rg i s te .



CHAPITRE 1

TECHN IAUES EXPERIMENTALES



1,  TEcHNISUES EXPERIMENTALES

I .  MICROSCOPTE INTERFERENTTELLE

1 .1  P r i nc i pe

Le  m ic roscope  i n te r f é ren t i e l  (M . I . )  u t i l i sé

es t  r éa l i sé  pa r  l a  f i rme  Ze i ss .  c res t  un  m ic roscope  i n te r -

fê ren t i e l  à  deux  fa i sceaux  ;  son  schéma de  p r i nc ipe  es t

l nd iqué  à  1a  f i gu re  1 .  Les  deux  fa i sceaux  ( fa i sceau  de

Figure I  :  Schéma de pr lnc ipe du microscope
in te r fé ren t i e l

( d  ' ap rès  
[A ]  I

ré fé rence qu i  se  ré f réch i t  sur  un  mi ro i r  f i xe  sv  e t  fa ts -

ceau ob je t  qu i  se  ré f léch i t  sur  l ' échant i l lon  p)  parcourent

des chemins opt iques égaux si  :

i
ç l

i i Oculoire
^ l- t

i
Sn 0n 61 t ,P,  L a

A;n n .v 11 n' i 1 ï ï 1 ï  - - r  r - * f  / - l - - * - l - f - -  |  |
) "UL  U  V+  V  I I

rtl
eo.

I
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a)  les d ls tances du cube d iv iseur  pt  au rn l ro l - r  s . ,  e t  à

I réchan t i l l on  p  son t  éga les  i

b)  1es object i fs  O,  et  O,  sont  ident lques i

c)  les lames p lans G,  et  G,  sont  ldent iques et  or ientées

de la même façon dans chaque faisceau i

d)  Ia  sur face de 1téchant i l ron p est  par fa l tement  p lane.

La construction du mj.croscope permet de satis-

fa i re  aux t ro is  premières condi t ions.  Notons en par t icu l ler

que d,es pal res d 'ob ject i fs  ident lques drouver tures numér lques

dl f fêrentes sont  fourn les et  que les lames p lans G,  et  G,

identrques par construction peuvent être orientées par

1 | opérateur .

La recombi_naison des deux faisceaux va donner

I Ieu à un phénomène dt ln ter férences dans l run des deux cas

suivants (ou lorsqu '11s se produisent  s imul tanément)  :

-  un  co in  d ra i r  v i r t ue l  d ' ang Ie  O  es t  p rodu i t  en t re

le  m i ro l r  S '  e t  l a  su r face  de  l t échan t l l l on  p .

1 'échan t i l l on  p  n rayan t  p lus  une  su r face  p1ane ,

Ia topographle de cet te  sur face in t rodui t  des

dl f férences de marche entre le  fa isceau objet  e t

l e  f a l sceau  de  ré fé rence .

Lr ln tens i té  après recombinaison des fa isceaux

est  propor t lonnel le  à I  +  c^-  2nL r^1, ro  
T  L9J

avec a = d l f férence de marche entre 1es deux fa lsceaux

) = longueur dronde de la rumière monochromatique

u t l I l _sée .



Une frange noire va apparaltre pour toute

va leu r  de  Â  éga le  à  (2  k  +  1 )  +  avec  k  en t l e r  re la t i . f  .' z

On passe dtune f range noi re à la  su ivante pour  une var ia-

t ion de À égale à À .  S i  I 'on considère par  exemple un

échant i l lon avec un re l ie f  microscopique deux f ranges

successives correspondent  à une var la t , ion de dénive l la t ion

. td .  â  
par  rappor t  à  Ia  sur face de référence du miro i r  Sv

( la  dén ive l l a t i on  es t  en  e f fe t  éga le  à  l a  demi -d i f f é rence

de marche puisque Ie microscope t raval l le  en réf lex ion) .

Ass imi ler  Ie  système de f ranges à des courbes de n iveau

de  pas  +  n res t  t ou te fo i s  exac t  que  s i  l ' échan t i l l on  es t- z

éc la i ré  en  i nc idence  no rma le .

Lo rsqu ron  t rava i l l e  avec  des  ob jec t i f s  de

grande ouver ture numér ique (c lass iquement  notée s in  u)

un  po in t  de  1 réchan t i l l on  es t  a t te in t  non  pa r  un  fa i s -

ceau inc ident  normal  à  1 'échant i l lon mais par  un cône

de lumière de demi  angle d 'ouver ture in fér ieur  ou égal  à  u.

Un in ter f range correspond a lors  à une var ia t ion de déni -

ve l l a t i on  éga re  à  !  
( r  +  f )  [ r , t o ] .  Le  fac teu r  de  co r rec -

t lon f a été déterminé théoriquement et confirmé expéri-
ill

menÈalementL9, lOJ.  Pour  le  microscope in ter férent ie l  Zelss

le constructeur  fourn l t  une tab le ind lquant  la  correct ion

à  fa l re  en  fonc t l on  de  l rouve r tu re  u t i l l sée .

Moyennant cette correctlon le système de

franges représente exactement  la  topographie de 1réchan-

t l l lon.  Toutefo is ,  nous avons ind iqué précédemment  que les

var la t lons de dénlve l la t lon éta lent  à  considérer  par

rappor t  au p lan du mlro i r  Sv.  En prat ique ce que nous



dési rons mesurer  ce sont  les d.énive l la t ions par  rappor t

à la  sur face macroscoplque de I 'échant l l lon.  11 faut  donc

soi t  amener  en co lnc idence v i r tue l le  le  miro l r  e t  Ia

su r face  macroscop ique  de  1 réchan t i l l on  ( cec i  es t  réa l i sé

lo rsque  l es  f ranges  n rappara l ssen t  p lus  su r  ce t te  su r -

face )  so i t  t en i r  compte ,  l o rs  du  dépou l l l emen t ,  de  1 ' l n -

c l ina ison par  rappor t  au miro i r  de référence de cet te

su r face  ( f  i nc l i na i son  es t  dé te rm inée  pa r  1 réca r temen t

des  f ranges  qu i  y  appara i ssen t )  ( vo i r  annexe  A I ) .

1 .2  Aspec t  p ra t i que

Toutes Ies mj-crographies in ter férent j_e l les

on t  é té  ob tenues  en  l um iè re  monochromat lque  ( l=  Or535Ou) ,

la  source lumineuse êtant  une lampe au Thal l ium. Nous

avons ut i l isé un object i f  50 x  ce qui  correspond à un

grandlssement  de 95 sur  1e négat l f  avec l ,ocula i re  photo

I  r  3  x .  Le négat i f  est  ensui te  t i ré  avec un agrandlsse-

men t  d renv l ron  20 ,  Les  mesures  son t  f a i t es  su r  ces  ag ran -

d issements avec une règre.  La préc is ion est  essent ier lement

l i ée  à  l a  p réc i s ion  des  mesures  de  f  i n te r f range  i .

Pou r  nos  mesur . "  A f  es t  de  l ' o rd re  de  Og .

Nous aIlons indlquer sur un exemple comment

ont  é té condui tes les mesures.  La f lgure 2a montre une

mlcrographle in ter férent ie l le  d 'une f lgure d 'a t taque

su r  une  face  {O l .2 i  d ' hémat l t e .  Nous  vou lons  ob ten i r  l a

pente moyenne entre les polnts A et B par rapport à Ia

su r face  de  I f échan t l l l on .  Les  g randeurs  ca l cu lées  a ins i



gue  I r o r i en ta t i on  du

à  I a  f i gu re  2b ;  I e

normal  à Ia  sur face

mi ro i r  de  ré fé rence sont

p lan  de  ce t te  f lgure  es t

de  I  |  échant l l lon  passant

ind lquées

Ie  p lan

pa r  A  e t  B .

F iqu re  2a  :  F i gu re  , d ' a t t agge  en
tn te r f é ren t i e l l e .

Sv

h

h
//t

F iqure 2b :  Schérna en coupe de la f  lgure
d  ' a t t ague .
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La  pen te  moyenne  en t re  A  e t  B ,  t gBr  s réc r i t  :

tg  3=

avec :

h
ï =

n :  nombre d ' in ter f ranges entre

À  :  l ongueur  d ronde  u t i l l sée

f .  :  facteur  de correct lon due à

L :  d is tance mesurée entre A et

photographie

M :  grandlssement  to ta l

Ae IB

I  'ouverture

B sur  la

Dans  1 'exemp le  de  l a f igure 2a on a :

n=2

I  =  O r535O u

-5
? -- roo

L=16mm

M =  1610

d 'où  :

+

+
e t

t gg

K

o,  o54

3 0 l o t

o,  oo4

15 |

( r+ f )
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2. STEREOSCOPIE AU MTCROSCOPE ELECTRONIQUE

A BÀLAYAGE (IvI.E. B. )

2 . I )  P r l nc l pe

Le pr inc lpe de la  s téréoscopie en microscopie

élect ronlque est  Ie  su ivant  :  la  même zone drun échant i l -

lon est  photographlée sous deux inc l ina isons d l f férentes.

Ces deux posj . t ions dr inc l ina ison sont  considérées comme

symétriques par rapport à une poslt j .on moyenne dont el les

s f  éca r ten t  d run  ang le  +  ou  -  o , /2  ( f i gu re  3 ) .  La  recons t i -

tu t ion du re l ie f  se fa i t  pour  cet te  pos i t ion moyenne.

Une dénive l la t ion h ent re deux points  est  ca lcuIée à

1 ra lde  de  l a  r e l a t i on  :

6 = --=l- (I f  ) (Démonstration à
2M s in  a /2

l r annexe  A I I )

avec :  h  = dénive l la t ion mesurée para l lè lement  au fa isceau

inc ident

p = para l laxe = d l f férence entre d is tances

mesurées entre les deux polnts  considérés

pour les deux photographles

a  =  d i f f é rence  d 'ang les  d r i nc l l na l son  co r res -

pondant aux deux photographles

M = grandissement total des photographies par

rappor t  à  1 réchan t l l l on .
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Fqisceau ineidcnt

Ir
(a)

Tro i s  cond i t i ons  son t  nécessa i res

cet te  formule puisse êt re appl lquée :

i )  cet te  formule est  obtenue en considérant

chaque  pho to  es t  l a  p ro jec t i on  pa ra l Iè le

de  l a  zone  é tud lée .  L rapp rox lma t ion  de  Ia

Posiéion mo/.rrnc

tusié;on (2)

Figure 3 :  Vue en coupe des deux posi t ions de
pho tog raph ie  de  1 réchan t i l l on  (Pos i t i on  ( f )
e t  Posi t ion 2)  )  e t  de la  pos i t ion moyenne
pour  l aque l l e  es t  ca l cu lée  - Ia  dén lve l l a t i on  h .

POUr que

que

agrandle

p ro j  ec t i on



13

La

de

para l lè le  in t rodul t  des erreurs tout  à  fa i t  nêgl i -

geables dès que Ie  grandissement  est  supêr ieur  à

fOOO ce qui  est  tou jours le  cas dans ce t ravai l  [ t t ]  .

i i )  les deux photographles doi .vent  ê t re pr ises au

même grandissement .

i i i )  Ia  para l laxe est  mesurée perpendicu la i rement  à Ia

d l rec t l on  d ' i nc l i na i - son .  Nous  a l l ons  reven i r  su r  l es

éta lonnages nécessai res pour  que cet te  condi t ion so i t

remp l i e .

mê thode  a  é té  app l i quée  avec  un  M.E .B .  S té réoscan

Ia Société CAI"îBRIDGE.

2.2 )  Er reurs

Les erreurs poss ib les en appl iquant  cet te

méthode sont  l iées aux t ro is  grandeurs à mesurer  p,  o

e t  M .

a) eErcsEs_Êges_è_S
Lorsqu r i l  s rag i t  de  dé te rm ine r  des  pen tes

ou des angles entre facet tes,  Ia  connaissance du gran-

d i ssemen t  M  
,n res t  

pas  nécessa i re ,  ces  g randeurs  é tan t

déterminées par  des rappor ts .  Par  contre,  le  grandlsse-

men t  do l t  ê t re  connu  s i  I ' on  dés i re  ob ten i r  une  va leu r

abso lue  pou r  h .  L r l nce r t l t ude  su r  M ,  de  l t o rd re  de  lE

au  M.E .B .  ap rès  é ta lonnage ,  en t ra lne  une  i nce r t i t ude

éga le  su r  h .

L ' e r reu r  d i t e  d ' i nc l i na i son  [ fZ ,  f f ]  es t  I a

var la t lon de grandlssement  due à la  var ia t ion de
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d , l s tance  de  t rava i l  ap rès  l nc r i na l son  de  l ' échan t i r l on .

(La d ls tance de t ravai l  est  la  d ls tance de l -a  dern ière

len t l l l e  du  m ic roscope  à  1 'échan t i l l on  ;  e l l e  dépend  du

couran t  d 'exc i t a t j - on  de  ce t te  l en t i l l e ,  I ' ob je t  é tan t

s l t ué  sens lb lemen t  dans  son  p lan  foca l ) .

Ce t te  e r reu r  es t  é l im inée  au  M.E .B .  g râce

au  dép lacemen t  de  1 réchan t i l l on  pa ra l l è lemen t  au  fa i sceau

inc ldent .  En ef fe t ,  pour  obteni r  la  der . rx ième photographie

ap rès  i nc l i na l son ,  on  remet  au  po in t  en  dép laçan t  l ' échan-

t l l l on  ve r t i ca lemen t  sans  mod l f i e r  1e  cou ran t  d texc i ta -

t i on  des  l en t i l l es  donc  sans  mod i f i e r  l a  d l s tance  de  t ra -

va l1 .

L ' e r reu r  d i t e  de  pe rspec t i ve [ fZ , f : ]  es t  I a

var ia t ion du grandissement  sur  une même photo due à Ia

var ia t lon de d ls tance de t ravai l  à  t ravers Ie  champ de

I ' image .  Ce t te  e r reu r  a  é tê  es t lmée  pa r  BOyDn[ te ]  qu i

a mesuré la  var ia t ion de grandissement  aux deux ext rémi-

tés  d 'un  po r te  échan t i l l on  i nc l i né  à  45o  en  fonc t j . on  du

g rand issemen t .  Ce t te  va r ia t i on  es t  de  O ,45  t  à  M  =  IOOO

et  de  O ,OS 8 ,  à  M =  5OOO.

Encore faut - i l  soul igner  avec l rauteur  que

cet te  erreur  est  moins grande que prévue car  les polnts

correspondants drune pai re de photos s téréo sont  s i tués

dans la même zone du champ image. Opérant à des grandls-

sements supér ieurs ou égaux à 5OOO, nous négl lgerons

ce t te  e r reu r .
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b) eErsugg_êsee_è-p
L' lncer t i tude re la t ive sur  la  para l laxe Af ,

dépend de Ia  néthode de mesure ut i l isée (c 'est  e f fe  quf

f ixe Ap)  et  de Ia  dénive l la t ion mesurée (p est  propor t ion-

nel le  à la  dénlve l la t lon h)  .  S i  I  ron emplo le un s têréos-

cope munl  d fune barre de para l laxe,  p  peut  ê t re déterminé

à  OrO l  mn  p rès .  La  p réc l s ion  es t  l a  même s i  l r on  u t i l i se

un comparateur ce qui est généralement notre cas.

En fa i t ,  cet te  préc is ion pour  p est  rarement  at te in te

ca r  l es  dé ta f f s  u t f i i sés  pou r  fa i re  l es  v i sées  ne  son t

pas tout  à  fa i t  ponctuels .  Pour  nos mesur""  
$  

est  de

l fo rd re  de  O ,4  B .  Ce t te  p réc i s ion  d lm inue  l égè remen t  s l

les mesures sont  fa i tes à la  règ1e sur  les photos t rès

ag rand les .

direct ion

une erreur

direct ion

inféri.eure

e = r"  [ ra]

La para l laxe

perpendicu la i re

est  commise s i

qu i  s ' en  éca r t e

à I  t  pot t t  s=

devant  êt re mesurée su ivant  la

à  l a  d i r ec t i on  d ' i nc l i na i son ,

la  mesure est  fa i te  dans une

d run  ang le  g .  Ce t t e  e r reu r  es t

2o  e t  de  l r o rd re  de  Or I  t  pou r

c) êls!erelgl
La dlstorslon de 1 | image par rapport à

I ' échan t l l l on  due  à  " I r op t i que "  de  I t appa re l l  n t a  é té

observée qu 'à fa lb le  grandlssement  [ fS]  .  Aux for ts

grandlssements (M supérieur à 2OOO) seul le tube catho-

dlque sur lequel apparalt I ' lmage à photographJ.er pro-

voque de la dlstorsl-on ItnJ . Nous avons vérlf ié en



mesurant  Ia  déformat lon drune gr l I le  générée par  le  tube

cathodlque lu l -même que la  d is tors ion nrest  impor tante que

dans  l es  co ins .  C 'es t  donc  dans  l a  zone  cen t ra le  de  I ' i -

mage que seront  chols is  les points  dont  on veut  mesurer

Ia  dén ive l l a t l on .

d) egggsr-gg9-è-e

La formule ( I f )  montre gu 'une connaissance

préc l se  de  aes t  nécessa l re  s1  I ' on  veu t  conna l t re  h  avec

préc ls ion (on a en ef fe t  l *  =  of ,  
nonr  des angles assez

fa lb les ) .  La  p la t l ne  du  S té réoscan  u t i l i sé  ne  pe rme t  pas

de  l 1 re  d l rec temen t  l r ang le  d t i nc l l na i son  avec  su f f i sam-

ment  de préc ls lon.  f l  nous a donc fa I lu ,  compte tenu des

dl f férents  mouvements poss ib les pour  I  réchant i l lon,

éta lonner  I  I  i -nc l ina lson.

2 .3 )  E ta l onnages

a) Be!e!rgl-êe-ll isege
Si  1 'on compare deux photographies drun

même échant l l lon correspondant  à deux posl t ions d ' inc l i -

na i son  d l f f é ren tes ,  on  cons ta te  qu t i l  ex i s te  une  d i rec -

t ion su ivanÈ tàqueI le  les d is tances entre polnts  ne

va r len t  pas  :  nous  I rappe lons  Ia  d i rec t i on  d ' i nc l i na i son .

En ef fe t ,  Ies points  lmages s l tués sur  cet te  d l rect lon

d ' inc l lna lson correspondent  à des polnts  de 1téchant i l lon

s l tués  su r  une  pa ra1 lè Ie  à  I raxe  nécan ique  d tLnc l j . na l son .

Pour le Stéréoscan, le constructeur lndlque que pour une

ro ta t l on  nu l l e  de  I ' lmage  la  d l rec t l on  d ' l nc l i na i son  es t



t.

para l lè le  à la  d l rect lon de balayage horJ_zonta l  sur

I récran photo.  11 y  a donc l leu de déterminer  dans quel les

condi t ions de t ravai l  la  ro tat ion de l tJ .mage est  nu l le

et  quel le  est  sa va leur  pour  drautres condl t ions de t ra-

va i l .  Nous avons pour  cera procédé de ra manière su ivante :

un t ra i t  rect l l igne t rès f in  est  t racé sur  un por te échan-

t i l r on  pos i t l onné  de  man lè re  te l1e  que  l e  t ra i t  so i t  pa ra l -

l è Ie  à  l r axe  mécan ique  d ' i nc l i na i son .  Lo rsque  l t image  du

t ra i t  appa ra l t  su r  1 'éc ran  d 'obse rva t i on  (ou  Ia  pho to -

g raph ie ) ,  pa ra l l è le  à  l a  d i rec t i on  de  ba layê9êr  Ia  ro ta -

t l on  de  l r image  es t  nu l l e .  S i  ce  n res t  pas  I e  cas ,  l r an -

g le de rotat j -on peut  ê t re mesuré au rappor teur .

Les résur tats  obtenus sont  ind iqués au tabreau r  e t  à  ra

f i gu re  4 .

Haute tens ion Distance de t ravai l

30 KV 13 nm

25 KV 1815  mm

20 KV l2 r5  mm

10 KV 40 mm

Tableau I : Condl t ions de t ravai l

nu l I e  de  I r image .

pour une rotation
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b) eleles_gll lglltelege

Le por te objet  dans Ia  p la t lne

a clnq mouvements posslbles : 3 mouvements

A^Sk de rolaliart an o

Stéréoscan

translat ion

-10-,tz

Figure 4 : Rotatlon de f image en fonction de
la d is tance de t ravai l  à  30 KV.

Ces résul ta ts  ont  é té obtenus pour  des courants

d rexc i ta t l on  de  l en t i l l e  de  o r65A  pour  res  deux  p remiè res

lent l l les.  Nous avons vér i f ié  que dans re domâine usuel

de t ravai l  (courants des deux premières lent i l1es compr is

en t re  0 ,60A  e t  O r75A)  l a  r o ta t i on  de  l t image  n té ta i t  pas

senslb lement  modl f  1ée.

du

de

I8



no tés  X ,  Y

et  ro tat ion

et  Z et  2  mouvements de rotat ion ( inc l ina ison

az imu tha le ) .  Cec i  es t  schémat i sé  à  l a  f l gu re

r9

5 .

Oinclioa dtt /etbccou ,ncidcaf

azinurUP/z

--.D>

, t , / '
hctrtTcl/Eoft

J-

Iv
/'axc mcbaniquc dlrr/inaitott

cùiocidc quêc /bxe Y

Iz

Figure 5 :  Schéma des d i f férents  mouvements du
por te-objet  dans Ia  p la t ine du
S té réoscan .

Les  ang les  d r l nc l l na i son  ne  son t  pas  connus

avec suf f isamment  de préc is ion pour  êt re ut l I isés dans la

fo rmu le  ( I f ) .  De  p lus ,  b len  que  théo r iquemen t  l es  5  mou-

vements solent indépendants r on constate en fait que

l rang le  d r l nc l i na i son  va rLe  l o rs  de  ce r ta ins  mouvemen ts

de t rans lat lon.  Ceci  nous a condul t  à  éta lonner  le

mouvemen t  d r i nc l i na i son  e t  l es  va r ia t i ons  de  l rang le
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drlnclinaison avec les mouvements X et Z qu1 sont les

seuls utl l lsés pour obtenir la deuxLème photographie

du couple stéréoscopique.

Nous avons opéré de la manlère sulvante 3

la plat lne,  sort ie du microscope, est  posée sur un rai l

de guldage analogue à celui  qui  exLste dans le mlcroscope

et construit spécialement pour cet étalonnage. Le porte

obJet habi tuel  est  remplacé dans la plat lne par un sup-

port de mêmes dimenslons dans lequel est encastrée une

tlge de verre d'une trentaine de centimètres de rongueur

portant deux repères. un cathétomètre permet de mesurer

Ia dt f férence de cote Z des deux repères.  Dans une posi-

t ion  donnée,  I rang le  d ' inc l ina ison sera  donné par  la

relat lon cos 
"  

= 
hrzo étant la di f férence de cote entre

1es deux repères quand la t lge de verre est  vert lcale

( f igu re  6 ) .

Tlge &
æcqct*û &. Axc d'iæli,n;on

wrr3

F lgu re6 :Schémadu montage effectué.
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Les résul ta t ,s  sont  présentés aux f lgures 7,

8  e t  9 .  La  f i gu re  I  mon t re  que  I ' ang le  d ' l nc lLna lson

varle l lnéalrement avec z. La pente obtenue (l5t par mm)

ee t  va lab le  que l  que  so l t  l r ang le  d ' i nc lLna lson  l u .  De

nême la  var la t lon de l rangle d ' lnc l ina l ,son avec X est

l ndépendan te  de  1 'ang le  d ' l nc l i naLson  l u .

Ces êtalonnages nous permettent de déterminer

La  va leu r  rée l l e  d run  ang le  d r i nc l i na i son  à  15 r  p rès '

connalssant  x ,  z  e t  la  va leur  lue sur  la  p la t lne pour  cet

ang le .  L r i nce r t l t ude  de  15 r  es t  va lab le  pou r  des  ang les

d ' inc l lna ison compr ls  ent re 3Oo et  600,  domalne dans Ie-

quel  nous avons t ravai l lé .

Notons que ces courbes eont analogues à cel les obtenues

par BOYDE [16] pour un microscope Stéréoscan Mark I avec

un montage p lus é laboré permet tant  des mesures drangle à

l r 5 t  p rès .
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Angl-e d I incl lnaison
l r ang le  l u

(X  e t  Z  f l xés  à  X

fonctlon de

l=6mm) .

mesuré

=5mm

en

et

Anglo

Fl,qure 7 :



Ang/ts dikl,'aaw Fur Z

(*gh /u 'æ') (aaglt lu , e')

Z e, ûrm

FLgure  8  :  Va r ia t i on  de  I t ang le  d t l nc l l na l son  avec
le déplacement  ver t lca l  Z

(X  f i xé  à  [  =  5  mm) .
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Angte d'inclirp;son

2to

I ' ang le  d ' l nc I l na l son  avec
hor izonta l  X

l=6mm) .

fl'vi 2f

Flqure 9 3

il'

Variat ion de
déplacement

(z  f l xé  à

l e
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Sur 1 'échant i l lon H5 nous avons vér l f ié  Pour  une

f igure à " fond p lat "  (micrographies de 1a f igure 27)  que la

profondeur  resta i t  constante au cours du temps et  que les

pentes des facet tes qui  bordent  une te l le  f igure éta lent

analogues à ceI1es mesurées Pour  les f iguresd. 'a t taque

normales.

F igu re  d ' a t t aque  à
ind lquent  le  "  fond
a)  temps  d ta t taque
b )  t emps  d ' a t t ague

b )

t ' f  o n d  p l a t  t '

p la t  "  )
: 5mn
:6mn

(  I e s  f 1 è c h e s

En conclusion nous Pouvons dlre que pour les

échant i l lons choj-s ls et  pour 1es interval les de temps où

I 'évo lu t ion  des  f igures  a  é té  observée 3

i )  les angles B et f  restent constants pour une

f lgure d 'a t taque donnée.  11 en va donc de même pour  les pentes

tgv i  d ' une  face t te  qu l  son t  dé te rm inées  pa r  l a  re la t i on  ( I I 1 ) .

t go  =  t gv i  sn ( / 2 .
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Di,.t,ction 4t h;secau incidcnt

,/-
Èz

Ar.c-

d'itlelinaisan

Fiqure 11 :  F lgure drat taque vue en coupe dans
Ia posl t lon de reconstruct lon spat ia le .

Nous voyons à Ia  f lgure t l  que Bv = g -  Q.

Les  va leu rs  de  h ,  h ' ,  I ,  1 '  peuven t  ê t re  ca l cu lées

(c f .  Annexe  I I )  e t  l r on  ob t i en t  a l o r s  pou r  Eg  B  e t  t g  9 :

tgB

Lr  Lz

_w L t -L2
cotg a/2

L t  *L2

ffiosc/z

L t r  ' L ' 2

ffi=-mq-
L Z

ffiosdn

L t *L2
h
I

a =Y L t r  ' '  
2

ryet t,g cotg s /2
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où

? -
r J l  -

Lz=

t t  
r

t r z

d is tance mesurée en t re  les  po in ts  A  e t
cor respondant  à  l r inc l ina ison a ,

d is tance mesurée en t re  les  po in ts  A  e t
cor respondant  à  l r inc l ina ison a ,

=  d isÈance mesurée en t re  les  po in ts  B  e t
correspondant à ï . t i i rc l i .naison a,

=  d is tance mesurée enÈre  les  po in ts  B  e t
cor respondant  à  f  inc l ina ison o ,

=  o 2 -  o l

= grandissement total  des photographies

B sur la photographie

B sur 1a photographie

C sur la photographie

C sur la photographie

ct

g

M

On

Bv

alors pour  Bv :
L r  -  L ,

A rc  Ëg  f f t t '  co tg  a l  2 )  -  A rc- l  - 2

par  rappor t  à  1 'échant i l lon

L t ,  -  L t o

tg  C f ! t '  co ts  a i2 )- r  2  
$z )

et pour hv :

s i n  B virv = r, fi!fr$
( r3 )

Notons  que  dans  Ia  re la t i on  ( I3 )  I e  t c rme  " *nÊY ,  = ,-  s i n  (Av  +  91
sr in t rodui t  du fa i t  que nous recherchons Ia  dénlve l la t ion

pe rpend icu la i re rnen t  à  l a  su r face  de  1 'échan t i l l on  (hv )  e t

non  pa ra l l è Iemen t  au  fa i sceau  i nc lden t  (h ) .

De même dans Ia  re la t ion ( I2)  Ie  terme
L t . ,  -  L ' ,

Arc tg *-f i f  cotg a/2 égal à p est dû au fait que
u l ! 2

l r ang le  reche rché  8v  es t  re la t l f  à  I a  su r face  de  1 'échan-

t i l l on .

Notons enf ln  que s j -  la  sur face de 1réchant i l lon est  perpen-

d lcu la i re  au fa isceau lnc ident  lorsque 1 |  inc l l -na lson lue
o,r  + c. l

es t  nu l l e ,  I ' ang le  Q  es iu  éga l  à  #  .

Pour  1 'exemple proposé à Ia  f igure IO les va leurs sont  les

sulvantes :

$ = 4 5 0 3 0 t t 3 0 t

a = 4 9 0 3 0 ' + 3 0 '

B v  =  3 o  t  l o

h v = O r 2 O u t O r O 2 u
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CHAPITRE I  I

RESULTATS
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F

I  I .  RESULTATS

1. I I ICROSCOPTE TNTERFERENTIELLE

Les échant l l lons étudiés sont  des cr is taux dthéma-

t l t e  na tu re l s .  L ro r i g ine  de  chaque  c r i s ta l  a lns l  que  l es

condl t lons drat taque auxquel les i l  a  été soumis sont  lnd i -

quées au tab leau f I .

C r l s t a l Or lg ine Agent attaquant Temps d 'a t taque

HI

H2

H3

H4

Brés i1

Brés  i  1

I 1e  d 'E lbe

I l e  d rE lbe

HCL 6N boul l lant

HCL 6N boui l lant

HCL 6N boul l lant

H3PO4 3ON boul l lant

40 mlnutes

30 mlnutes

45 minutes

2 mlnutes

Tabreau rr  :  or ig ine des échant i l lons et  condl t lons dtat taque

appl iquées.

Les f lgures 12 à 15 montrent I raspect des f igures

drat taque sur les faces {o1.2} en microscople ordlnalre et

en mlcroscople lnterférentielle pour les dlfférents échan-

t l l lons.  Les angles que nous ut i l isons pour caractér lser

Ia forme drune f lgure sont déf ln is à la f lgure 16.
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A

Ê

(o)

F iqu re  16  :  ( a )  f i gu re  d ra t t aque  dans  (O I . 2 )

(b)  coupe perpendlcu la i rement  à (O1.2)

(c)  couPe perpendicu la i rement  à (Of .2)
rabattue dans le plan du dessin

Lrobservat ion microscoplque simple permet dêjà

de mettre en évidence des points communs et de notables

dl f férences entre les f igures obtenues sur ces cr istaux.

Les points communs sont !

les tail les des figures sont du même ordre de grandeur.

les flgures reflètent toujours la symétrie due à Ia trace

du ml ro l r  dans  (O1.2)  .

,4'

v
\

!v.pi. /
I'E

/
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Les d l f férences por tent  sur  les points  su ivants 3

I tang le  d rouve r tu re  /es t  de  1 to rd re  de  5oo  Pour  H l  e t  H2 ,

de 3Oo pour  H3,  de 5Oo pour  H4 s i  I 'on convient  de ne

considérer  que la  par t le  recÈl I igne à 1a pointe de Ia  f igu-

re ,

les arêtes qui  l imi tent  la  f igure à 1 |  avant  ne sont  rect l -

l lgnes que pour  1 'a t taque avec HCl  bouiL lant  i

I tar r ière de Ia  f igure tend généra lement  à présenter  un
^ t

angle f l  de 9Oo mais est  p lus ou molns b ien déf in i  ( forme

p lus  ou  mo ins  a r rond ie ) .

Les pentes des facet tes avant  caractêr isées par

tgy l  e t  tg . (2 ont  é té mesurées au mj-croscoPe ln ter férent le l

pour une quarantaine de f igures sur chaque crlstal. Pour

chaque f igure les angles y1 et  v2 déterminés représentent

des va leurs moyennes ;  l ls  sont  en ef fe t  ca lcu lés Pour  une

dénlve l la t ion correspondant  à p lus ieurs in ter f rangesr  cês

lnter f ranges ntétant  pas nécessal rement  exactement  égaux.

Autrement  d i t ,  une f igure drat taque est  l imt tée par  des

facet tes qul  ne sont  pas tout  à  fa i t  p lanes et  les angles

y1 et  r2  représentent  une va leur  moyenne de l r lnc l ina lson

de ces facet tes par  rappor t  à  Ia  sur face du cr ls ta l .  La

préc is lon pour  tg  y t  e t  tg  v ,  est  de I  t  (un angle de

l l o3o '  pa r  exemp le  es t  donc  dé te rm iné  à  50 '  p rès ) .

Les résultats sous forme drhlstogrammes sont

présentês à la f igure L7, N est  Ie nombre de valeurs mesu-

rées dans un lnterval le de 30r.  Ces hlstogranmes sont
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senslblement centrés autour de yt moyen et y, moyen qui

sont  les moyennes ar i thmét iques ca lcu lées dans chaque cas.

Pour chaque échanti l lon les répart i t lons des valeurs de

y l  e t  \Z sont  analogues,  marquant  Ia  symétr ie  due au miro l r

pe rpend lcu la i re  à  (O1 .2 ) .  Pa r  con t re  y l  moyen  e t  V2  moyen

d i f f è ren t  su i van t  1 'o r i g lne  e t  I e  mode  d ra t taque  du  c r i s ta l .

La p lus grande largeur  de répar t i t lon Pour  I réchant i l lon

H4 at taqué à I 'ac ide phosphor ique est  due au fa i t  que les

face t tes  " s ta r rond issen tn ,  l a  pen te  va r ian t  a lo rs  l e  l ong

de cet  ar rondi .

Pas p lus que les observat ions b id imensionnel les '

ces résuLtats  ne met tent  en êv idence de façon d i recte de

grandeur conrmune à toutes les f igures.

11 faut cependant
,^

ver ture F est  grand,  p lus les

rées  son t  f a ib les .

no te r  que  p lus  1 'ang1e  d rou -

pen tes  tg  V l  e t  t g  V2  mesu-

Ceci  nous a condul t  à  préc iser  le  l ien entre les

ang les  \ 1 r , (Z  e t | .  Pou r  ce la  I a  pen te  t g  Ê  de  l ' a rê te  à  l a

jonct ion des facet tes avant  (c f  f igure f6)  a  été mesurée

pour  les f lgures drat taque déjà étudiêes.  La répar t l t lon

des valeurs obtenues pour B est indiquée à la f lgure 18

pour  l es  échan t l l l ons  H t  à  Ha .  ( t ' l nce r t i t ude  su r  B  es t

d ' env i r on  20 t ) .

B moyen indlque Ia moyenne arithmétique des

valeurs mesurées pour un échantll lon. On constate cette

fols que Ê moyen est senslblement constant Pour les quatre



f,zno/utr Tob'

5

k)

,1/0'

5

æ

5

(b)

lp

5

It?t7'

Q

5

UIhtu,ltn'tfr

l rr" L7 3- Répart l t ion des va leurs des angles y ,  e t  y2 (a)  échanÈl l lon Hl

(b)  échant l l lon H2 (c)  échant i l lon H3 (d)  échanr l I1on IJ4

f,a moYta , 7'3O'

f,i moytrz = î.T3o'

[z nfq, EJo'

t!t,
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+.

(")

(c)

Répart l t lon des valeurs

(b)  échant l l lon  H2 (c )

3.  1 .  5 .

(6)

2. 3. 1t 5c

tdl

B pour (a) échant l l lon

H3 (d)  échant l l lon  H4.

de  l r ang le

échant l l Ion

f l q  t 8  : H I
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échant l11ons

géométrie de

tgÊ=rgY1

e t  de  I ' o rd re  de  3o2o t .  En  tenan t  compte  de  l a

la  f lgure d 'a t taque on montre sans peine que

s tn? /Z  avec  |  =  l  ou  2 .

Nous voyons donc que Ia forme drune f igure

d 'a t taque  à  I ' avan t  peu t  ê t re  ca rac té r i sée  pa t  deux  ang les

g et ( .  La compréhension du mécanisme de formation passe

donc  pa r  l r i n te rp ré ta t i on  des  va leu rs  de  ces  deux  ang les .

Lfangle (  est  var iab le et  te l  que les arêtes de la  f lgure

so ien t  denses  
[ t 4  

.  L ' ang1e  B  se rnb le  i ndépendan t  de  l ro r i -

g ine du cr ls ta l  e t  en par t ie  de l ragent  at taquant .  f I  ne

correspond pas à une arête dense.

Avan t  d 'essaye r  d r i n te rp ré te r  ce  résu l ta t ,  i l

nous para l t  in téressant  de recuei l l i r  des ln format ions

supplémenta i res en étudiant  la  va leur  de B en fonct lon du

temps  d ra t taque .
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2. MICROSCOPIE ELECTRONIOUE A BÀLAYAGE

Deux  échan t i l l ons  monoc r i s ta l l i ns  d rhémat i t e  H5

et  H6 ayant  pour  or ig ine respect ivement  Ie  Brés i l  e t  I  l l le

d 'E lbe  on t  é té  u t i l i sés  pou r  é tud ie r  I f évo lu t l on  au  cou rs  du

temps des f igures d 'a t taque au microscoPe é lect ronique à

balayage.  Pour  chaque échant i l lon quelques f igures dfat taque

on t  é té  r epé rées  su r  l es  f aces  {o l . 2 i  L ra t t aque  a  é té

fa i t e  avec  HCI  6N  bou i l l an t .

Des paramètres caractêr isant  la  forme de chacune

de  ces  f i gu res  son t  dé te rm inés  à  d i f f é ren ts  temps  d ra t taque .

Ces paramètres sont  les angles B et  ' f  ,  la  profondeur  maxi -

male h et  Ia  d is tance pro jetée L du centre de la  f igure à

l a  po in te  ( f i gu re  19 ) .

\. 
r,

I
Vd

Paramètres de forme et

I révo lu t i on  des  f i gu res

v i tesses  dé te rm inés  l o rs  de

d 'a t t aque .

I
Vr-

F lqu re  19 :
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Les  v i t esses  de  p rog ress ion  de  I ra t taque /en  P ro -

fondeur  V6 7à Ia  pointe V,  e t  lâ téra lement  V"  sont  ensui te

ca l cu lées .  Les  résu l ta t s  son t  i nd iqués  aux  f i gu res  20  à  26

qui  montrent  la  var ia t ion avec le  temps drat taque des quatre

g randeurs  B ,  ( ,  h  e t  L  pou r  chaque  f i gu re  d ra t taque  repé rée .

L r l n te rva l l e  de  temps  su r  l eque l  s ' éche lonnen t  l es  mesures

est  déterminé par  les condi t lons su ivantes :

le  temps in i t ia l  Pour  lequel  se font  les premières

mesures  es t  cho i s i  t e l  que  l e  re l i e f  de  l a  f i gu re  d ra t taque

soi t  suf f isant  pour  fourn i r  un bon contraste au microscope

élect ronique à balayage.

ap rès  un  ce r ta in  temps  les  f i gu res  d 'a t taque  s r i n -

terpénètrent  e t  les grandeurs L et  {  n"  sont  p lus c la i rement

dé f i n ies .  Nous  cho is i ssons  l e  t emps  f i na l  de  mesure  j us te

avant  1 'appar i t ion de ce phénomène.  Sur  la  f igure 20 les

mesures de L et  I  
"or r " "pondant  

à t  =  f4  mn sont  à  re je ter

à  cause  j us temen t  de  ce t  e f fe t ,  l a  f i gu re  d ra t taque  ayan t

été stoppée dans son développement par une autre f igure

d ra t t aque .

Les mesures pour  h et  L  semblent  ind lquer  que ces

deux grandeurs var ient  l inéai rement  avec le  temps.  La

méthode des moindres carrés nous a permi-s de détermj.ner les

équations des droites qui rendraient compte du phénomène

et  nous les avons représentées sur  les f igures 20 à 26.  Les

pentes de ces dro i tes représentent  donc les v i tesses V,  e t  Vd.

Le  coe f f i c i en t  de  co r ré la t l on  r  a  é té  ca l cu lé

pour  chaque dro i te  et  les va leurs obtenues sont  t rès proches
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de  l .  Cec i  con f i rme  la  va l i d i t é  d 'une  app rox ima t ion  l l né -

alre du phénomène 
[tt ]

Nous récapi tu lons au tab leau I f f  les va leurs des

v l tesses V"  et  VU obtenues pour  chaque f igure d 'a t taque et

nous ind j -quons la  va leur  du coef f lc ient  de corré lat ion r

ca l cu lé  dans  chaque  cas .

Echan t i l l on no  f i gu re
d I  a t taque

Vl, et VU r

H5 I
VL =  Or38  v /mn o,994

V-,  = O,O34 u. /mnq
o,976

ri5 2
VL =  O ,32  v /mn o,994

Vd =  OrO l9  v /nn o,  995

H5 3
Vt  =  O,32 u /mn I ,OOO

Vd = O,O2O v/f ivr o,974

H6 I
VL =  O t42  u /mn o,994

Vd = O,O24 v/ rwr o  r997

H6 2
VL =  Or43  t / nn o ,997

Vd = OrO33 u/mn o,998

H6 3
VL =  O ,4 I  u /mn or  995

Vd = OtO23 u/mn o,  993

H6 4

V,  =  0136  v /mn
IJ

o r990

Vd  =  OrO l9  u /mn o,976

Tab leau  I I I  :  V i t esses  de  p rog ress ion

de  l r a t t aque .
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sur  1 'échant i l lon H5 nous avons vér l f lé  POur une

f igure à " fond p lat "  (micrographles de Ia  f igure 27)  que la

profondeur restait constante au cours du temps et que les

pentes des facet tes qui  bordent  une te l le  f igure éta ient

analogues à ce l les mesurées pour  les f iguresdrat taque

nornales.

f i gu re  d ' a t t aque  à
ind lquent  le  "  fond
a)  temps  d ra t taque
b)  temps  d ta t taque

b )

"  fond p la t  "
p l a t  "  )
: 5mn
:6mn

(  l e s  f 1 è c h e s

En concluslon nous Pouvons dlre que pour les

échant i l lons chols ls et  pour les lnterval les de temps où

1 'évo lu t ion  des  f lgures  a  é té  observée 3

i )  les angles B et ( testent constants pour une

fJ-gure d'attaque donnée. I1 en va donc de mêne Pour les pentes

tgv i  d ' une  face t te  qu l  son t  dé te rm inées  pa r  l a  re la t i on  ( I I l )

t gB  =  t gv i  snQ /2 .
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Les valeurs de B et  (  sont du même ordre (3o3o'  et  5oo

respect ivement)  pour toutes les f igures drat taque des

deux échant i l lons .

l i )  les grandeurs L et  h  var ient  l inéal rement  avec le

temps drat tague.  On a donc L = v"  t  *  LO

h  =  v .  t  +  hO
o

Pour  une  f i gu re  d ra t taque  l es  v i t esses  de  p ro -

gress ion en profondeur  et  à  1a point .  td  et  vL sont  donc

constantes.  f l  en est  a lors  de même Pour  Ia  v l tesse la té-

ra le  v "  s i  I ' ang le  I  es t  cons tan t  ;  on  a  en  e f fe t  dans

ce  cas  :

v=v -
S L

Concernant  ces

sont  à noter  :

sin (/z

résultats les points sulvants

-  I es  v i t esses  tL  e t  vU  mesurées  pou r  1 réchan t i l l on  H6

sont  légèrement  supér ieures à ce l les mesurées pour  H5 conme

on le  vo l t  au tab leau f I I .  Ces deux échant i l lons provenant

de  s i t es  d i f f é ren ts  (g rés l l  e t  I l e  d rg lbe )  i l  f au t  p roba -

blement regarder cette différence comme une conséquence

de condi t lons de cro lssance d i f férentes.  Nous pensons tout

par t lcu l lèrement  au rô le  des impuretés sur  les v l tesses de

dlssolutlon i  ce rôle a été étudlé entre autre par RATEL

et DESÀI qui ont montré que pour des cristaux de f luorure

de ca lc lum dopés à Ort  t  les v l tesses de développement  des

flgures d'attaque dlminualent avec Ie polds atomique de

Iré lément  dopant  [ t t ]  .  11 nrest  donc pas étonnant  que des
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v i tesses d i f férentes puissent  ê t re déterminées drun échan-

È i l l on  à  l t au t re  ou  même d rune  f i gu re  d ra t taque  à  une

au t re .

l es  va leu rs  f i n ies  de  L  e t  h  au  temps  t  =  O ,  c res t -

à -d i re  LO e t  hO s 'exp l i quen t  pa r  I e  fa i t  que  l es  l o l s  11 -

néai res lnd iquées pour  L et  h  ne sont  p lus va lables aux

p remle rs  temps  de  1 'a t taque .  En  e f fe t ,  quand  débu te  1 'a t -

taque,  le  défaut  qu i  in i t le  Ia  f lgure drat taque peut  avol r

une cer ta ine étendue t  i I  est  de p lus ra isonnable de Pen-

ser  que 1 'évolut ion est  a lors  t rès rapide à cause du désor-

dre qui règne autour du défaut et qui permet un départ

fac i l e  de  mo lécu les .

Après ce tout  premier  s tade,  l rêvolut ion devient  l inéai -

rement dépendante du temps contme nous ltavons trouvé.

Ce stade drévolut ion l inéai re est  par fo ls  appelé "état

régul ier" (steady state) Lro, 2r]  .
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I I I .  INTERPRETATION

I .  RAPPELS CRISTALLOGRAPHIOUES

L'hémati te appart ient  au grouPe spat la l  r .  S"[zZ]

Le réseau rhomboédrique est cornpatible avec un réseau

hexagonal  dont les paramètres sont :

a  =  5 rO345

c  =  L3 r749

o

A
o

A I t t ]

Sauf  ind icat ion contra i re  les indexat ions données sont

re la t l ves  au  réseau  hexagona l .

Le groupe p lan de symétr ie  de posi t ion de Ia

face  (O I . 2 )  es t  p4ga .  I l  n ' y  a  donc  à  a t t end re  pou r  l es

f i .gures d 'a t taque sur  cet te  facequrune symétr ie  due au

mi ro i r  g .

Nous ind iquons à la  f igure 28 quelques d i rec-

t i ons  c r i s ta l l og raph iques  dans  l e  p lan  (O I .2 )  e t  I r o r i en -

ta t i on  d tune  f i gu re  d ra t taque .  Le  m i ro i r  Pe rpend lcuLa i re

à  I a  f ace  (o1 .2 )  a  pou r  l nd l ces  (2 Ï .O )  e t  sa  t r ace  dans

le  pran (or .2)  es t  [o Ï .  r ]  .

A Ia  f igure  29  la  d lspos i t lon  des  molécu les

dans deux  p lans  (2 f .o )  vo is ins  es t  ind lquée.  Seu ls  les

lons fer sont représentés i  un t ra i t  p le in entre deux

lons  fe r  s ign i f ie  qu t i l s  appar t iennent  à  la  même molécu le .
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o
o
o

Figure 28 :  Schéma drune f igùre d 'a t taque dans Ie

"J,'ll;il du réseau

3,69.2 A

FLgure 29

lons fer du

: Répartit lon des lons
p lans  (21 .O)  vo is ins

te r  p lan  (21 .o )  O 3

fer dans

ions fer
vois ln

deux

du plano: (2r .o)
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2, EVOLUTTON DES FIGURES DIATTAQUE

2. I  Théor ie  c inémat ique

Nous  rappe lons  i c i  l r essen t i e l  de  Ia  théo r ie

c inémat ique de Ia  d issolut ion et  de Ia  cro issance des

c r i s taux  qu i  a  ê té  déve loppée  pa r  F .C .  FRÂNKlZn ,ZS f  e t

préc isée dans ]e  cas des f igures d 'a t taque Par  N.  CABRERA

b; l  .  Les résut ta ts  expér lmentaux présentés au paragraphe

I I2 seront  ensui te  confrontés aux Prév is ions théor iques.

Le postu lat  Ce base de cet te  théor ie  est  Ie

suivant  :  la  d issolut ion se fa i t  par  créat ion et  propaga-

t ion de narches de hauteur  atomique ou molécula i re .

Dans Ie  cas drune f igure d 'a t t ,aque la  créat ion

de marches se fa l t  autour  du défaut  qu i  in i t le  }a  f igure.

Ces marches se ProPagent  dans des d i rect lons cr is ta l logra-

phlques b ien déf in ies tandis  que Le défaut  cont inue à fonc-

t ionner  comme source de marches.

Envisageons la  propagat ion de marches à par t l r

du défaut  dans une d i rect ion et  préc isons Ia  formulat lon

mathématique du probtème. Soit un repère orthogonal Oxyz

te l  que Ie  p lan xOy colnc lde avec Ia  sur face du cr is ta l  e t

Ia  d l rect lon ox avec Ia  d i rect ion de propagat ion des

marches. Le défaut supposé perpendiculalre à la face est

s l tué su lvant  la  dro l te  d 'équat ion x  = y  = O.

Le prof l l  de Ia  f lgure d 'a t taque dans la  d l rec-

t l on  Ox  es t  rep résen té  Par  l ' équa t l on  z  =  z  ( x ,  t ) .



55

La théor ie  c inémat ique a pour  but  la  déterminatLon de cet te

fonct ion z  (x ,  t ) .  Deux grandeurs lmpor tantes sont  l iées

aux dér ivées par t ie l les de cet te  fonct ion :

Ie  f lux v  (xr t )  (nombre de marches passant  Par  un Point

pendan t  I ' un i t é  de  temps)  s ' éc r i t  :  v=  -  t  Y '
aa t

où a est  Ia  hauteur  drune marche

Ia concentrat ion n(x,  t )  (nombre de marches par  un i té

de  l ongueur  au  vo i s lnage  d run  po in t  )  s réc r i t  3

I àzn = - -
aax

v et  n  doj -vent  donc sat is fa i re  à l réquat lon de

conse rva t i on  -?n .  +  4  =  g  ( I )  qu i  t r adu i t  ! e  f a i t  gu ,en
à tâx \

dehors du défaut  i1  n 'y  a n i  appar i t ion n i  d ispar i t lon de

marches.  11 faut  à  présent  préc iser  les deux Processus de

Ia d issolut ion :  créat ion et  propagat lon des marches.

Dans la  théor ie  c inémat iguer  les hypothèses

sulvantes sont  fa i tes :

i )  le  taux de format ion de marches vo est  constant

pour  des condi t ions drat taque constantes

(concentrat ion de l ragent  at taquant ,  température

constante)

uo  =  cs te

l i) Ie f lux de marches v dépend uniquement de leur

concentration n

v=v  (n )

Cet te re la t ion est  appelée re la t lon f lux-concen-

tration. N. CABRERA a proposé deux types de courbes notées
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type I et tyPe II

t ion ( f igure 30 d

expérimentalement

-AncD=E

cet te re la t ion f lux-concentra-

; tous deux ont été confirmés

tradulsant

'après 
[ t r ]  I

[ rz]  .

Figure 30 : Courbes f lux-concentration

En  u t i l i san t  I ' h ypo thèsev  =  v (n )  1 ' équa t i on  ( f )

dev ient  :

S*gf g= o ou **.  (n)
â t  d n  â x  o L

en posant c (n) = 
ÊÈ

La  so lu t i on  de  I réqua t i on  (21  es t  ob tenue  Par

une méthode de caractér is t iques,  crest -à-d l re  par  Ia  re-

cherche de solutions correspondant à une val-eur de n donnée.

En ef fe t ,  écr ivons les d l f férent ie l les to ta les

exac tes  de  n  =  n ( x r t )  e t  z  - -  z ( x r t )  à  n  =  cs te  3

*= o (2)

An -?n
d1 a # dt=O soi t  a tdr 

Ti- 
=

âx

dx
dr
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e t  en  u t l l l san t  ( 2 )

d rau t re  pa r t  :

so i t  en  u t i l i san t (3 )

avec

31.

,.2

c  (n )  ( 3 )

* ax+ff
andx -av

= - ËtJl"-" (n) ) ( 4 )

dx
dr

dz= dr

dr
dz'dx

v

Les deux quantlté" 
ËË ". Ëi sont donc constan-

tes  pou r  n  donné .  c (n )  es t  l a  v i t esse  de  p ropaga t ion  d 'un

train de marches de densité n qul peut être comparé à une

onde c lnémat ique d 'où le  nom de cet te  théor ie .

Le  réseau  de  ca rac té r i s t l ques  d réqua t lons  (3 )

e t  (4 )  es t  t racé  respec t l vemen t  dans  l es  p lans  ( x r t )  e t

( z , x ) .  La  pen te  *  =  an  e t  l a  dén lve l l a t i on  z  Peuven t  a lo rs
d x

être connues en tout point  dtabscisse x à un temps t  quel-

conque.

courbe

f lgure

h=nr=

Un exemple de résolution correspondant à une

f lux-concentrat ion de tyPe I I  est  lndiqué à la

(a)

F igu re  3 l :

æôl

= E

n

(a)  dro i tes caractér is t lques dans le
(b)  dro l tes caractér is t lques dans le

et profi ls prévus en fonction du

(d 'après ;ze] ) .

p lan  (x ,  t )
p lan  (z ,  x )
temps.
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Les points  su lvants sont  à  noter  :

1)  les condj . t ions aux l imi tes sont  les su lvantes

à t=o  n ( x ro )=Q pou rx>o

e t  à  x  =  O  v  ( o ,  t )  =  uo  pou r  t >O

i l )  la  va leur  min imale de n notée nc correspond

à  la  va leu r  de  n  qu l  annu le  l r équa t i on  (4 ) .  Phys iquemen t

cela s lgn i f ie  qu ' i l  faut  a t te indre une concentrat ion cr i -

t lque de marches nc pour que les marches puissent se pro-

pager .  La va leur  de n notée no est  te l Ie  que :

u  (no )  =  uo

i i i )  une courbe f lux-concentrat ion de type I  peut-

êt re consldérée comme le cas l lmi te  drune courbe de tyPe I r

oùn " -O .

iv) la solution numérique du problème ne peut être

obtenue que s i  la  courbe v = v  (n)  est  connue.  Lorsque ce

nrest  pas le  cas la  thêor ie  c inémat lque permet  seulement  de

prévol r  I 'a l lure d.u prof i l  e t  son évolut , ion au cours du

temPs.

En résumé,  nous ret iendrons les cr i tères su ivants

conme nécessaires et suff isants pour que Ia théorie cLnéma-

t lque so i t  appl icable 3

la v l tesse de d lssolut lon le  long du défaut

vU est  constante.  Avec les notat lons précédentes on a donc 3

Vd=êuo=cs te

la  v l t esse  d ré Ia rg l ssemen t  de  l a  f i gu re  d ra t ta -

que vs est constante. Nous avons vu en effet que le bord de
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la  f i gu re  d ra t tague  es t  f o rmé  d 'un  t ra in  de  marches  de

concentrat ion n"  gu i  se déplace donc avec une v i tesse

cons tan te  c  ( . " ) .

v=c (n )=cs tes  c '

l e  p ro f i l  d ' une  face t te  d 'une  f i gu re  d ra t ta -

que doi t  correspondre à l ra l lure prévue par  la  théor ie

c j -némat ique à savoi r  une pente constante au centre de Ia

f i gu re  d 'a t taque  déc ro i ssan t  ensu i te  l en temen t  j usqu 'à  son

bord conme cela est  i l lus t ré à la  f lgure 31.  On peut  déf l -
v .

nir pour la facette une pente moyenne éga1e à # donc
s

constante au cours du temps.
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2.2

Prév i s ions  théo r iques '

I l nous fau tàp résen tcon f ron te r l es résu l t a t s

expér imentaux aux cr i tères dtappl icabl l iÈé de la  théor ie

c inémat lque que nous venons de déf in i r '

a) Nous avons vu au paragraphe T'12 que la vltesse en

profondeur  vd au centre de la  f igure dtat taque perpend' i -

cu la i remen t  à  l a  f ace  {o I .2 }  a t taquée  é ta l t  cons tan te '

cec i  est  en par fa i t  accord avec Ia  prév is ion drune v i tesse vu

constante Ie  long d 'u  défaut  qu i  ln i t ie  Ia  f igure '

b )Ladeux ièmeprév i s i onde la théo r i econce rne la

v i t , esse  d 'é la rg i ssemen t  v=  de  Ia  f l gu re '  I c i  auss l  1 I  y

accord avec les rêsultats indiqués au paragraphe II2 où

nous avions trouvé t" constant'e '

c )  Les Pentes moyennes tg^Yi

restent  sensib lement  constantes

les comParons au tableau IV au

mesurées Pour les facettes

au cours du tenPs. Nous

. t d
raPPorE, -

Comparaison des
v l

du raPPort o'

aison des résu!!a'!e rimentaux

or20r

o,  135

o r l 38

o,  r38

or l95

or l33

o ,  132

or r46

o ,126

or l35

or t54

o ,L72

o ,  151

o ,  138

H5 f i g .  no  r

f l g .  no  2

f i g .  no  3

H6  f i g .  no  I

f  i g .  t 1o  2

f i g .  no  3

f i g .  no  4

Tableau IV 3 pentes mesurées tgv t et
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Sauf pour Ia f lgure no I  de l téchanÈl l ton H5
vâ

on peut consldérer que Ia relat ion tgyi  = 
f  est  vérLf lée.-s

Lrécart  enregistré pour la f lgure no I  de H5 est  à at t rL-

buer  à  l r impréc lsLon des  mesures  p lu tô t  qu 'à  I rex ls tence

drun phénomène part lcul ler .

Enfln à partlr de mlcrographles lnterféren-

t le l les nous avons relevé des prof l ls .  Deux exemples

caractér ist lques sont présentés à la f lgure 32 et  sravè-

rent conformes aux prévis lons.

o,Zîf

a

g-

Flgure 32 :  Prof l ls  de f lgures drat taque à part l r

mlcrographles lnterférentlelles
(a) échant l l lon Hl
(b) échant l l lon H3

10^p

de
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11 nous faut cetrrendant slgnaler que pour des

condltl.one drattaque ldentlques à cellee que noua-.avons

appllquées, des changements de forme ont parfolE été

obeervée lors de I 'évôlutlon des flgures d|attaque [tZJ

La théorle clnénatlque peut encore éventuellement être

utl l lsée pour décrlre 1tés,olutlon des flgures avant ou

après de tels changements de forme mals ne pernet Pag

de les expllquer.

fI nous apparalt en tout cas que Ie nodèle

prolnsé par La théorte clnérnatlque qul condult à prévolr

un développeurent sensLblement honcthétlgue des flgures

dtatÈaque au cours du tenps rend blen conpte de nos

propres observatlons.
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3. PENTES DES FIGURES DIATTAQUE

Les facteurs qui  détermlnent  Ia  forme dtune f igure

dtat taque peuvent  êt re regroupés en t ro is  catégor ies 3

facÈeurs l iés au défaut  où débute l ra t taque et  qu i

en assure Ia  progress lon en profondeur  i

facteurs I lés aux condi tLons drat taque i

facteurs l iés à Ia  s t ructure du matér iau.

Après avoi r  é tudié 1révolut ion des pentes des

f igures d 'a t taque au cours du temps nous avons cherchê à

re l ier  Ia  d issolut ion et  la  s t ructure du matér iau (donc

dans notre cas cFerOr)  en tentant  de répondre à la  ques-

t ion :  quels  sont  les facteurs I lés à Ia  s t ructure de

I 'hémat i te  qui  déterminent  les va leurs des pentes mesurées

11 nous faut  pour  ce la Èeni r  compte de Ia  d lvers i té  des

résul ta ts  obtenus.  L tétude expér imentaLe a en ef fe t  montré

que  l es  fo rmes  des  f l gu res  d ta t taque  su r  l es  faces  tO I .2 )

pouvaient  ê t re d l f férentes su ivant  1es échant l l lons,  la

d i f férence se t radulsant  essent j -e l lement  par  des va leurs

d l f f é ren tes  de  l rang le  d rouve r tu re  f  e t  des  pen tes

tgy l  (1  = I  ou 2)  .  Seule la  pente tgB mesurée dans Ie

p lan du mlro l r  sembla l t  constante Pour  toutes les f j .gures.

Ayant admls avec Ia théorle clnématique qu'une facette

est  formée de mlcro-marches,  nous avons donc pensé qutà

chaque forme de f lgure drattaque correspond un système

de marches part lcul ier et nous avons cherché à lndexer les

mlcro- faces qui  l in l tent  ces marches.



3.  I  fndexat lon des micro- faces

Les deux micro-faces qui llmltent rure marche

sont appelées base et contre-marche. La base est dans tous

les cas une mlcro-face de type {O1.2} .  Cecl  est  part lcu-

llèrement nrls en évldence par le falt que lorsque Ie défaut

nra pas de cont lnul té dans le cr lstal  (ou lorsqur l l  d ls-

paralt) la f lgure dtattaque montre un fond plat parallèle

à  la  face  {O1.2}  a t taquée ( f lgure  33) .

F lqure  33  :  F lgures  dra t taques  à  n fond p la t "  (M.E.B. )

L'lndexatlon de la contre marche a été falte

à partlr des consldératlons suivantes 3

1) I 'arête notée A1 qul lfunlte un côté de la flgure

drattaque dans la face (O1.2) et qul peut être repérée
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Par raPPort

t ient  à la

à Ia t race du

contre-marche

I  'ang1e q2 appar-mlro l r

(  f igure

par

34)  .

Figure 34 :  Représentat ion schémat ique des marches

l lm l tan t  une  des  face t tes  d 'une  f i gu re

d ra t t aque .

cette arête Al a des lndlces [uv.*] connus nous avons

premlère donnée pour  I r lndexat lon de la  contre-marche.

les travaux de BALTZTNGER ont montré que la répart i t lon

s l

une

Or
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stat is t lque des va leurs de 1 'angle (  a*  appara l t re  des

pics correspondant  aux d i f férentes formes de f igures

d 'a t taque  su r  {o r .2 }  ;  chaque  va leu r  de  /à  un  p tc  es t

te l le  que I 'arête Ai  so i t  dense [ tZ l  .  Pour  chaque forme

de f lgure dtat taque nous connaissons donc les ind ices

[uv.w]  de 1 'arête Ai  appar tenant  à la  contre-marche.

i l )  I a  con t re -m.a rche  es t  de  t yPe  {hk .O}  .  I 1  nous

faut  en ef fe t  respecter  I 'hypothèse de la  théor ie  c lné-

mat ique de marches de hauteur  molécula l re .  Imaginons

pour  ce la que le  long de I 'arête Ai  déterminée précédem-

ment  nous enlev ions une rangée de molécules :  Ia  d ispo-

s i t j -on des molécules est  te l le  que la  contre-marche

qui  appara l t  so i t  de type {hk.O} et  de hauteur  c /2.  De

plus Ie  fa i t  que Ia  contre marche so l t  de type thk.O)

es t  en  pa r fa i t  acco rd  avec  l t hypo thèse  dé jà  avancée  d 'un

dépar t  pa r  mo lécu les  en t i è res  l o rs  de  1 'a t taque  de  cFe tO t

par  I 'ac id .e ch lorhydr ique [S]  .  Notons enf in  que Ia  pré-

sence de marches (en par t icu l ier  de hauteur  c , /2)  sur

l es  faces  (OO.1 )  a  é té  obse rvée  e t  a  pe rm is  1 'é labo ra t l on

d run  modè Ie  de  c ro l ssance  pa r  couches  de  I ' hémat l t e  I t ]

Nous indj.guons au tableau V Pour chaque forme

de f igure les ind lces de I 'arête Ai  e t  les indexat lons des

marches détermtnées dtaprès les condl t lons précédentes

dans le système hexagonal (Hx) et Ie système rhomboédri-

que (Rh) .
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v Àrête Ai

Hx Rh

Mlcro - marches

Base

Hx Rh

Contre-marches

Hx Rh

3 4 0

5 0 0

5 8 0

5 3 0

,22.s '  . ï13,

.21 .2 ,  < r Ï2>

.66 .5

.a5.  a

{o1.2}  t r ro l

ior .2]  i r ro)

{o1.2 i  { r10}

{o1.2}  i r ro l

i r r .o i  { r2r}

i4r .o i  t3Ïz]

{s2.o} {4Ï5 }

{2t .o}  tsÏa}

Tableau V :  fnd lces de la  base et  de
marche pour chaque forme
d 'a t t aque .

1a
de

contre
f igure

Trois  des quatre formes ind lquées au tab leau V

ont  ef fect ivement  été observéas sur  nos échant i l lons.

Seule la  forme correspondant  à ? = 63o n 'a  pas été

observée i en appliquant les raj.sonnements J.ndlqués

précédernment nous avons également pu ProPoser un

système de mlcro-marches.

3 .2  Cons tance  de  l r ang le  g

Nous aI lons vo i r  que la  connaissance des

lndlces des mlcro- faces lnd iquées au Èableau V nous

permet  drexpl iquer  I 'un des résul ta ts  expér lmentaux

obtenus au paragraphe fI l  :  Ia constance de la pente

tgg pour  toutes les formes de f igures drat taque.
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En ef fe t ,  s i  les facet tes qui  l imiÈent  une

f igure drat taque ne sont  pas des p lans cr is ta l lographlques

bien déf in ls  mais  une succession de mlcro-marches,  L I  en

résul te  que les arêtes à Ia  jonct ion de ces facet tes ne

sont  pas des d l rect ions cr is ta l lographlques b ien déf in ies

mais une successi .on d 'arêtes en escal ler .  Avec les inde-

xat lons proposées au tab leau V l rarête avant  d 'une f lgure

d 'a t taque  dans  l e  p lan  (2 I .O)  es t  f o rmée  d 'une  success ion

d 'arêtes 
[oo.  r  ]  . .  [o Ï  .  r ]  quel  que so i t  L '  angle f  .  Ceèl

rend donc b ien compte du fa i t  que dans le  mLro l r  (2 f .O)

nous ayons mesuré une pente tgÊ constante quel que solt
A

1'angle /  pu isque les d i f férents  types de marches envl -

sagés amènent toujours la même configuratlon crlstal lo-

graphique dans le mirolr. ElIe ne nous permet pas cepen-

dant  drexpl iquer  la  va leur  de Ia  pente tgB et  par  consé-

quen t  des  pen tes  tgy i  l i ées  à  tgB  pa r  l a  re la t l on  ( I I f )

t gg  =  tgy i  s i n  9 /2 ,

3 .3  D lsso lu t l on  e t  dens l tés  ré t i cu la l res  des

mLcrofaces

Nous avons cherché à lnterpréter les valeurs

des pentes mesurées tgyl  et  tgy2 en ut l l isant les indexa-

tlons des mlcro-marches d,u tableau V. Pour cela, nous avons

ca1culé les densl tés des mlcrofaces l lml tant ces marches

et avons comparé leur rapport aux pentes mesurées. Au ta-

bleau VI nous lndiquons pour les dlfférentes formes de

f igures (dl f férents angl  es f )  le rapport  : !  des densl tés-2

rétlculaires des deux mlcrofaces que nous avons appelées

contre-marche et base, Ia pente moyenne tgyl mesurée pour
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les facettes formées par ces marches
tgy i

K = = - J . .c l t /dz

ainsl que le rapport

v ur=
d2

denslté de Ia contre-marche

densi té  de la  base
19Y1

tgy r
[ = é"  dt /dz

3 4 0

500

5 8 0

6 3 0

o,394

o,258

o r l 90

o, r49

or2o0

o,137

o r  l 20

o r l l o

o,  5 l

Or  53

o ,63

O,7  4

Tableau VI  :  Comparalson des pentes mesurées tgy l  e t
c

du rapport  de densl tés 
{

Les flgures drattaque dont Ia forme correspond

à(  =  53o sont  assez  ra res  e t  nous  n 'en  avons  pas  observées

sur nos échant i l lons.  Pour obtenlr  une valeur de tgyl  dans

ce cas nous avons supposé que la pente tgg était encore la

même pour cette forme de flgure et nous avons calculé tgyi
r A

à  pa r t i r  de  I a  r e l a t l on  ( I I f )  t gp  =  t gy i  sLnY /2 ,

Le tab leau VI  montre c la l rement  qur iJ .  ex ls te

un l len entre Ia  va leur  des pentes tgy l  e t  les densl tés

dI  e t  d ,  des micro- faces qul  appara issent  lors  de Ia  d lsso-

lu t lon.

Lrex ls tence de d l f férentes formes de f igures

drattaque (sur un même type de face et pour des condit ions
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dtat taque ldent lques) est  un phénomène assez peu fréquent

pour les matér laux cr istal l lns :  s l  e l le est  souvent une

source de compll,cations dans f interprétatlon des flgures

dta t taque e l le  s favère  lc i  d rune a ide  PrécLeuse en  ce la

qu'elle permet de mettre en h.unière un l ien peu évldent.

Cette relat ion entre Pente et  densi tê rét lcu-

la l resest part le l lement conf i rmée par la forme arr lère des

f igures dtat taque. Nous avons vu au paragraphe I f l  que la

forme arr lère des f igures est  peu reProduct lb le et  que ce

sont des arêtes plus ou molns arrondies qui  l iml tent la

f lgure  d 'a t taque dans  Ia  face  {O1.2 i .  Pour tan t  dans  cer -

ta lns cas (par exemple Pour 1 'échant l l lon H3) ce sont des

arêtes rect i l ignes qui  l imi tent l rarr lère de Ia f lgure for-

mant entre el les or,  . tg l"  / '  drenviron 86o (L 'angle (  est

déf ln l  à la f igure 18).  Nous Pouvons alors reprendre not ' re

concept lon de facettes formées de ml-cro-marches. En ut t l i -

sant des ralsonnements identlques à ceux du paragraphe III 3

nous pouvons lndexer les micro-faces (base et contre-marche)

qul l lmitent ces marches. Nous lndlquons cl-dessous Pour
d l

I téchant l l lon H3 les ind ices obtenus,  le  raPPort  F:  des-2

densités de Ia mlcro-face de contre-marche et de la micro-

face de base,  Ia  pente moyenne mesurée à l 'ar r lère tgYt i
t 9y ,  r

eE ie rappo r tK=#  .
_ t / d2
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(  Cont re -marche :  t l l .O)
Micro-marches (

(  gase  {o r .2  }

dr
dz

densl té  de Ia  contre-marche = O16g

densi té  de Ia  base

penÈe moyenne mesurée 3 t g y ' 1  ?  O r  3 1

I ç  =  t g Y t ,  =  o t 4 6
dt /dz

Ce résul ta t ,  en complément  de ceux ind iqués

au tab leau VI  conf i rme l rex ls tence d 'une re la t ion entre

pen tes  e t  dens i tés  ré t i cu la i res .

Lrensemble des résul ta ts  ind iqués nous lnv i te

à  p résen t  à  p réc l se r  ce t te  re la t i on  évoquée  jusqu ' i c l  d run

polnt  de vue purement  qual l ta t i f .  11 nous appara l t  qu 'une

bonne approx imat ion est  représentée par  une re la t lon l inéai -

re de la forme :

d. ,
tgy l  =  *  

d  
(  ou tgV'1 Pour  la  forme arr lère des

t  f igures)

Le coef f lc lent  K sera l t  a lors  caractér is t lque

des condi t ions drat taque (nature ch imique et  concentrat ion

de l tagent  at taquant ,  tempêrature)  .

Nous voyons que cet te  re la t ion est  b ien vér i -

f lée avec ( = L/2 pour Ie résultat concernant Ia forme

arr lère de Ia  f igure et  pour  les résul ta ts  du tab leau VT

concernant les deux premlères formes de f lgures drattaque

(9=  34o  eE f  - -  5oo )  .  L ' éca r t  en t re  Ia  va leu r  p roPosée  pou r
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K et Ia valeur calculée pour les deux autres formes de

f lgu res  d ra t taque  (9=  58o  eE?= 63o)  I  d ta i l l eu rs  beaucoup

plus rares que les précédentes,  peut srexpl lquer comme

sult : la théorle clnérnatlque envlsage Ie cas idéaI de

marches parfai tes sans décrochements (k inks) dont Ia pré-

sence modif ierai t  la c inét lque drévolut lon des f lgures

dta t taque s  o r  c res t  dans  le  cas  où  les  mic ro- faces  qu i

l iml tent les marches sont peu denses (ce qui  est  le cas

pour les deux formes en question) que ces décrochements

ont Ie plus de chance de se créer en nombre, diminuant

a ins l  la  va l ld l té  du  modèIe  u t i l i sé .

La relat ion proposée pour rel ier  pente et

densi tés rét iculaires est  à rapprocher de certains résul-

tats "macroscoplques".  Ainsi ,  des études sur Ia solubl l i té

de oFe.,O,,  dans I 'acide chlorhydr ique, ont montré que la
Z J

solubi l i té des faces augmentai t  quand leur densi té rét icu-

Ialre diminuait [rA] et ceci de manière l lnéalre [Zi ; ces

résul tats restent toutefois approximat l fs à cause du manque

de reproductibil i té des mesures. Une étude analogue Pour

le culvre semble indlquer que Ie taux de dlssolution est

inversement proportionnel à Ia densité atomique de Ia face
r ' l

attaquée L29 J.

Ainsi  les résul tats macroscoplques se transpo-

sent à 1réchel le microscopique des f igures drat taque ;  les

valeurs des pentes mesurées peuvent alors être expllquées

co[une nous lravons vu par les densltés rétlculalres des
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mlcro- faces apparues lors  de Ia  d lssolut lon.

Lrex ls tence de d l f férentes formes de f lgures

drat taque,  qu l  nous a permis drabout i r  au jK conclus ions pré-

cédentes,  amène aussl  la  quest lon su ivante :  pourquol ,

pour  des condl t ions drat taque f lxées,  te1 tyPe de micro-

face (donc en déf ln l t ive te l1e forme de f lgure)  appara l t -

11 préférent ie l lement  ? La réponse à cet te  quest lon rés lde

dans  l e  fa i t  qu ' i l  ex i s te  au  tou t  débu t  de  l ra t taque  une

corré lat ion entre la  forme de Ia  f igure drat taque et  la

na tu re  e t  I ' o r i en ta t i on  du  dé fau t  qu i  l r l n l t l e .  Ce t te  co r ré -

lat lon a été mise en évidence expérlmentalement dans quel-

ques  cas  fao r fL ,32 f  ma is  res te  enco re  ma l  connue .  Nos  ten ta -

t lves pour  montrer  l r in f luence de 1 'or ientat ion du défaut

sur  Ia  forme de Ia  f igure drat taque sont  restêes in f ructu-

euses.  Les rares t ravaux qul  ont  assoclé l ré tude des f lgures

d 'at taque et  la  topographle aux rayons X l fa ,ee]  lnd lquent ,

nous semble-t- l l ,  Ia voie à suLvre pour préclser Ia nature

exacte de cet te  corré lat lon.
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CONCLUS I ON

Les pentes caractérlsant Ia forme des f igures

dtat taque et  les v i tesses de d issolut lon ont  pu êt re déter-

mlnées en ut i l isant  Ia  microscopie ln ter férent le l le  et  Ia

méthode de stéréoscopie au mlcroscope électronique à balaya-

ge que nous avons mise au Point .

Le développement  des f lgures drat taque sur  les

faces {O1.2 }  de oFerO,  te l  que nous le  concevons à 1 |  issue

de ce t ravai l  est  }e  su ivant  :

'  Dans un premier  s tade la  d lssolut lon fa i t

apparaitre des systèmes de micro-marches autour du défaut.

La corré lat ion entre Ia  nature et  l ror ientat ion du défaut

et  Ia  forme de la  f igure dtat taque nra Pu êt re préc lsée

dans ce t ravai l .

- Nous avons montré que par la suite ]a théo-

r le  c inémat lque permet ta i t  de rendre conpte de 1révolut ion

observée.  En par t lcu l ier  nous avons pu détermLner  les ind l -

ces cr ls ta l lographlques des mlcro- faces apparues lors  de la

d l sso lu t i on .

-  Enf inr  nous avons mis en év ldence le  l ien qui

ex ls te ent re la  va leur  des pentes mesurées et  la  densi té  de

ces mlcro- faces i  nous avons montré qutune re la t lon l lnéal re

rel lant ces grandeurs étalt en accord avec les résultats

obtenus.
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Au cours de ce traval l ,  drautres voies que

cel le empruntée se sont of fer tes à nous. Certaines drentre

el les nous semblent ouvr l r  des posslbi l i tés dramél iorer Ia

compréhension du mécanisme de formatlon et de développement

des  f lgures  dra t taque.

Nous pensons notamment que 1rétude expérimen-

tale de Ia corrélat ion entre f lgures drat taque et  défauts

cr is ta l l lns  e t  I ' i nser tLon de  ce  concept  dans  Ia  théor ie

clnématique of f rent des perspectLves intéressantes Pour

des travaux futurs.
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ANNEXE' I I
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nu [\/ |,E,B,,
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ANNEXE I

INFLUENCE DE L'INCLINATSON DU MIROIR DE R3FERENCE SUR

LES PENTES MESUREES EN MICROSCOPIE IIf,TERFERENTIELLE.

Comme nous lravons lndlqué au Paragraphe II,

une dénivellation ou une pente Par rapport au mirolr de

référence peut être détermlnée à partlr drune mlcrographle

in te r fé ren t le l le .  11  s rag l t  ensu l te  de  ca lcu le r  Ia  va leur

de cette dénlvetlatlon ou de cette pente par rapport à la

surface de l réchant l l lon.  Soient à déterminer Ia dénl-vel Ia-

t lon hv et  la pente tgpv entre deux poinÈs A et  B ( f ig.  Af)

luaièrc iacideafc

lll

ffi'_
tlne{;cn

du
d'iæfitn;æn
miroi r

-*rn, 
& rclhbæz

,Sç/æ & tL?t*l;ttst

Vue en coupe des
et du mlroLr.

Flqure Al  3 posl t lons relat l ,ves de Iréchant l l lon
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Le mlrolr  de référence est  posi t lonné de manière à créer

un coln dtalr  v i r tuel  dtangle O avec la surface de l réchan-

t l l lon.  Lror ientat ion du mlroir  Par rapport  à la surface

de l 'échant i l lon est  également lndlqué à la f igure Al .

Nous supposons qut l l  y  a n interfranges entre A et  B.  La

micrographle interférentlelle nous permet de détermlner Ia

distance I  et  Ie nombre dr interfranges n entre A et  B.

Relat ivement au miroir  la dénivel lat lon hm et la pente tgpm

sont 3

hm = AA" BBt'

rsÊm=T=s
(volr f lgure At )= n)r, /2

I

à la surface

hv

so i t  hv

soi t  hv

La dénivellat ion hv entre A et B relatlvement

de  1 réchan t i l l on  s réc r i t  3

=  AAr  -  BB I

=  (AÀ"  -  A rA " )  (BB"  -  B tB " )

=  f i , f u r r  BBU +  (B rB"  -  A tA" )

=hm+ l t gO  (1 )

On obt ient  a lors  pour  Ia  pente tg3v re la t lve-

ment à la surface !

tgÊv = !Y =
I

so i t  t g$v  =  tg$m

hm I tqê-T'-r

+rge (21

Nous avons vu quren pratlque les grandeurs 8m

et hrn étaient facl les à détermLner.  Les relat lons ( f )  et  (2)

permettent ensul te de calculer Bv et  hv,  I rangle I  étant

détermlné par I técartement des franges à la surface de 1ré-

chant l I lon.
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Dans notre calcul les polnts A et B sont

sl tués dans un plan perpendiculaire à la dlrect ion dr ln-

c l lnaison du miroir .  Cecl  se t radui t  sur Ia micrographle

lnterférent le l le par le fa l t  gue Ia dlrect lon AB est  Per-

pendiculalre à la direct lon des franges sur la surface.

Si Ia direction AB falt un angle / avec

la directlon des franges sur la surface on montre en

ralsonnant conme précédemment que les équations (f) et

(21 deviennent :

hv  =  hm +  I  tge  cos (  (3 )

tggv  -  tgBm + tge  cos  p  (4 )

où les grandeurs hvr Bv, h$, Bnt,  I r  e sont déf in les conme

nous l 'avons indiqué au début de ce paragraphe.
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ANNEXE II

CALCUL DIUNE DENIVELLATION EN STEREOSCOPIE

ÀU M.  E .  B .

Nous nous p laçons dans I 'approx imat ion de

ta pro ject ion para l lè le  (grandissement  M supér ieur  à rOOO) i

une photographie représente donc Ia  pro ject ion de l rob jet

agrandle !1  fo is ,  1 'axe de pro ject j .on étant  para l lè le  au

fa i sceau  i nc iden t .

Solt à mesurer à dénlvel lat i .on entre deux

polnts  A et  B.  Les f lgures A2 (b)  e t  A2 (c)  montrent  ces

deux points  pour  chacune des deux posi t ions de pr ise de

vue. La f igure A2 (a) indique Ia posit i .on moyenne pour

laquel le  est  ca lcu lée Ia  dénive l la t lon h ent re A et  B.

L 'axe  Oy  es t  I a  d l rec t l on  d r i nc l i na i son  e t  l e  f a l sceau

lnc ident  est  para l lè le  à I  I  axe Oz.

Nous avone'pour  ln  et  tZ les d ls tances qul

séparent  les poinÈs pro jetés A,  ,  B l  e t  A,  Bz

r t  =  AC cos u/2 -  Bc s j -n  a/2

LZ = AC cos o/2 + Bc s j -n  s . /2

ou en posant AC = I et BC = h

I t=  Lcoso , / 2  - hs i no , / 2

Lz= reosa /2+hs tna /2
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d roù  I ' on  t i r e :

l .  I ,  I ,  +  1 , ,
\ -  

é  L  , l \  e + _  1 = _ *  t 2 \

2 sLna/2 2 cosd/2

Les dLstances LI  e t  L2 se déduisent  des d is tances mesu-

rées sur  Ia  photographie L,  e t  L2 par  les re la t lons :

' ,  =L l- tM

où M est le grandissement de
L) la photographie par raPPort

Iz  =  - i i  à  l rob je t .

Lréqua t ion  ( f )  dev ien t  a lo rs  3

[ = (3 )
2M stnq./2

avec p = LZ -  L l  =  para l laxe

Cfes t  I a  re la t i on  i nd iquée  au  Parag raphe  f  2 .L .

Avec les notatlons précédentes nôus avons pour 2 z

L t  *L2

l= -
2NI cosa/2

La pente tgÊ entre A et  B,  tou jours pour  Ia  pos i tJ .on

moyenne dr lnc l lna ison,  est  a lors  3

h  Lz  -  L r
tgB = i = Effi cots d/2 (4)

Lz -  Lr

2M stno./z
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La r.nesure sur les photographles de L, eE L,

et  Ia  connalssance de l rangle dr lnc l ina ison o permet  donc

de détermlner Ia dénivel lat ion h et la pente tgÊ entre

Ies deux poinÈs A et B. Pour obtenir ces deux grandeurs

re lat ivement  à Ia  sur face de 1réchant i l lon 1I  faut

encore caLculer  la  pente EgQ de cet te  sur face ( f igure A2a)

Cecl se fait en considérant par exemple l-es deux polnts À

e t  D  e t  en  l eu r  app l i quan t  I a  re la t l on  (4 ) .
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