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R,ESUME

Cette etude presente les travaux realises grâce a un detecteur courbe dans le cadre
d'analyses classiques dé diffractioo des rayoûs X. L'iotroduction de critères erpérineoÛaux per-
met une utilisation rationoelle de ce derccteur

Nous proposons uûe erpressioo simplifiée des fonctions de Pearson VII asymétriques
pour le lissage ef h l"éparation de brofils de raies de diffraction X Nous introduisons des techni-
ques d'analyê adapæei aur matériâur à gros grains lors de la mesure des conùraintes résiduelles
(iotegration discontinue et filtrage nunerique des raies d-e diffraction l- 

Nous développons et é-tendoos le 
-priocipe 

des figures de pôles aux caractéristiques des
raies de diffraction tnoiibn d'indicarrice). Giace à ielles-ci nous obtenons des relations formelles
.otrc la taitle des donaines de diffractioo cohérente et la micro-déformation Les distributions de
t'intensite diffracrée en fonction drr facteur de forme du profil de raie de diffraction I oontre
qu'il reprèsente, combiné avec les variations de la largeur à mi-hauùeur, une variable adequaæ
pour laiescriprion des materiaux polycristallins déforslés Dans le cadre d'hypotbeses generale-
ment admises, les relations micro-èonLraioteitaille des donaines de diffractios cohérenLe rappel-
lenr les diverses fornes de Ia relation de Hall-Petch L'èttrde des oscillations des graphes relaant
les variations de la dêformation eo fonction de la direction de mesure pr'écise le caractère pré-
dominant des caractèristiques microstrttcturales

Ce rravail moorre d'une façon generale que l'analyse des natériaur polycristallins
peul ètre significativeneot ameliorée par I'utilisation et la construction d'indicatrices qui reflè-
teot I'aûisotropie du milieu polycristallin

ABSTRACT

This study presents vorks done by using a curved position segsitive detector in-the
field of X-ray diffractiôn aoalysis. The introduction of erperimettal techûics allow us to use this-
derecror vith a very high accuracy

Ye proiose? sinplified erpression of asymetric Pearsoo VII distribution for ùhe fiù-
tiog and dessomariïn of miràd X-ray line profiles Ye introduce rrsefull technics for the measu-
ierient of residual stresses analysii for laige grain materials (discontinuous inùegration and dif-
fraction lines smoothin g )

Te developpé aod erùended the pole figure concept !o the other l-t"y lioe-.characte-
ristics (naned iadicatrir). Using them, foroal relalioo betveeo size of the coherently diffractjng
domains aod nicro-straio are o-btaioed. The disùributioo of integrafed inænsity versus form fac-
tor of X-ray line profile shov us, ia cunjunction vith r-ray line breadth, tbat it is one of the best
descriptivé paraÂeær for polycristallioe naterials analysis, Usiogwell-k_go.Yg relalionships, the
relarion betveeo size aod-nicro-stress pnesent sone analogy vith the llall-Petch relationship
The study of oscitlæion in graph givingthe deformation versus the neasurement direction pre-
seot predoninent effect of niCrosiructurat parameter such as domain size or micro-strain

This vork allow us to say that the indicatricies, vhich reflect structural anisotropy.
are usefull tools for polycristallioe maærials analysis,
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TT|TRODUSTIOTI

t'aaatyee <le proftls <lo rate <le tllffracËon tles rayons I cst lïae tlea métbodes
læ plw répaaduee dans la caractdrtsaËon rhs matffaux crlstallins et polycrletalllns.
[06 tôcbttqueÊ d'aaalyee <le cee proftls oat dvolud Eàs raptdomeot æs vlagt <lerntè-
ree aandes. Cette évoluËon .st allde ô,e pûtr avec uae modernlseËoû <lu matdrlel ln-
foruaÈque et de tattemont <lee <looades (aaatyse en tonpe réel, rapt<lltf <lhcqutst-
Uoa et de traltement).

[es capterrrs, au Bors mdtrologtque du tÊrne, n'ontcc€sé Côtre perfecùonnds, et
t on <llspoee aufourcllul <le matÉrlels pormeËeût une aoquldËoa repl<le et eouple qul
<lmse enËàre saËsfacËoû. AtûS le co,mpteur courbe CPS 120 coûsËhre lhbouËæe-
ment de travaur ayaat <tébutd par la æacepËou et la rdattsaËon de oonpteurs lhéat-
r€s pour dltfracËoa I. Ces <lernlers permettoot d'obùmtr en des tempe EÔs corrrts rrne
quaatltd d'tnformaËons nettement supdrlerrre à cellee dont oû dtspooatt avec tes
compterus clasdquæ à ednËllaËon. La caractértstque eæenËetle des oompteurs
courbe et llnéatre coadste eû une localtsaËon le long de la æae
de captaËon des pbotoûs I. [e compteur courbe coasËhre en falt uae erteasloa du
prlndpE du compteur ltndalre. (Signalons tout de môme que, d{à, de aouyeaul cap-
tEnrs apparatæent permettaat rrne localtsaËon btdmendoanelle dee pbotoas l)
Les tecbntques d'atatysss quaatttaËveo <les matdrlarrr n'ont ce€sé dgatement <lôtre
andttoréee. C'est pourquol,ll aous a paru aécessatre <le vdrlfler d le æupteur cotrrbe
clanE ea fo'rue achrelle permettalt <l'effechrer lee mearres couraûtes <l'analyse de rate.
De mâme, Dous avtons preæeatt la ps6661tttd d\rËltsÊr au mainum lee lnformaËons
recuelllies par le compteur pour permettse une mellletrre caractérlseËon des matd-
rlaur

Atod les cbapttree I à III cle ce myall eoût eûËÔremeût consacrés à tr <tescrlp-
Ëoo et à l'amlyse <le pofll de rate <le dtffracËoo I oaregtstrée gÉe au oonpteur
oourbe. Lee Eavarrr æocornânt ce détpcteur <b ooocepËoa et de réeltsaËou tsès 16-
æntoe æat pou nombreur Ausd allo,as rous moatser quï prrmet d'effecùrer ls Ptu-
part des &esures couraatne (has la caractdrlsaËon et t'anelyee <leo matérlaur G6ûdra-
lemeot c08 mosuros eont rdalteÉes gâce à &s rlôtdcteurs classtquce en mo<le pes à
pûs ou grâoe à dêB oompterus ltaéatres. has le cadre de oette ôbrûe tous tvoos rdali-
ef ua logldel <le tnttpaeat et tl'analyee <les tllffnctogramme povoaaat du <létscteur
courte CPS!20. Ce logtdel, d'archltnctre complen, ûe sera pes pdæntd lûtdgrale-
meat dans ce mdmotre. lfous ne p&enterons que t'ensomble &e mdthodee et calculs
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qui y so,nt <l{veloppds. Ia ftgure prdeonte le syuopttgue de ce logtctel.

l{ous pdeeotrrons daûs le cbap,ttre I lce Oaînea de meoureo ettl'aqrrtsiHm aB-
sodd€s au goatoaôEe unlvereel ôdveloppd au seln du laboratotre. Instetp'as Bur te fatt
que ce goatmètre eet un prototype eaËàremeot ôdveloppd et rdalteû au labo,ratolre.
AuEd nous ne ddvetopperms pâs leo c,holr effecfufs pour aa rÛalleatlm puûBqu'tts se-
roat ddtalllde daûs un pochala mdmotre de thôse. lforrs prdeeateroas quelqueo élé-
meats Uds à la gdomdEte du <ldtocterrr, à Boa dtalmnage.l{ous proposeroûs eafla eos
llmltes dtËUsafloae pratlquee. Ea ftû de p,rocddure d'aqutstttoa ooue tltsposoas <l,e
dttfractogranmeo que ûous rbvons analyeer ettrattrr.

[e cûapftre II ostmsasd à l'aralyee etau traltomentde cee dlffractogranmes,
Outre quetques reppôls corcernaût leo correctloas babtûrellet à effecùrer, nous p,ré-
soûtoûs ute nouvette foactloa analytlque pour le ltssage et la eéparaËoa des ratee cle
<llffractlon <ha rayons I. l{ous ayons atûst utltisd une dletrlbuËon de Pearsoa VII sous
une fo,rme <ltssymdElque.

Apràe avolr analyd et traitd lee profils de rate <le <ltffracËo'n, roue uËllsoroos
ces résultats pour effecher <les analyses aufourdlut clasdques:

- ûesure des co'ûtralntes rdsiduelles,
- mesure <les mlcro{dformaËo'ns,
- mesurê de la tallle <lee domatnee de dlffracËon cubéroate.

Ces aûelyses font l'obfet <lu chapttre III. Ce chapttre ee Snde oa <leru pcrflee. Ia
pemtàre trettê dee coatsatnùæ réd<luetlee. l{orrs y tldveloppons tes mdtlodee clesd-
ques oû cours pour lee matdrlauxûoû texhrrds. Le eecmdo eetcoûsrcrde à l'aaalyse et
au catflil ôee mlcro4éformaËons. Nous y péeentoas, parnt lee aonbreuses métbodes
eËEtantee, deur métûodeE clasdqueo au Eavers tl'aaalïEes blbltographtques:

- la méthode cle larren-Averbach,
- la mdttotle deo targeurs tntdgnles d,e Volgt

tfous propoems daûs ce cbap,ûEe nae méttrote de meeure des cmtrlates rddduelles
appliquée aur matdrlaur à græ gralûs. tee ædllaËoos de l'écbanËlloa g{adraleueat
utlllsdee pour atidnuer cet effetde tallle smtremplaoôee psr uûe Besttre ea lntdgra-
Ëm dlsæaËnue. llou tntrodutsoûs d'euEe pert lee tec,hntquee d,e ftlhage aumérlque
des ratee de diffracËm <lans la mearre des cortralntos rddduellee.

Le cbap,lbe IV prdeenb de nouyêeux ouËle permeËant <le mleur caractÉrteer lcs
matdrlarx Bn effe[ ll a paru opporhrn dlrËllsor toutes tee lnformeËoûs <ldllwdes per
te compteur æurte Cpslz0. Il perne! en effet, t'obtnaËon de dlffractogramme eur



lrûe. trè8 large plege eoguhfre. Quelle que eott la podËon spaËale d,0 l'dcûetrËlloo à
uTy$l lt eet poætble a'Tâlft n et de Eattor <tes prof[s ttarate oompleb, noa 6,oa-qud8. Ce'la aous E ooadutt à ô{velopperr de aouveaux ouËle dâûs ta ooattautté d6 tra-
vetfx <l{à r{eltsés par d'auEeo auterrrs. Sorrs le aom géadrtque d'lndtce6læe, rousprdeentoro'ns <!ee ftguroa coastruths 'à ta façoa'des ffàb.e ô pOf.u tte teûge. ûeo
ffiuree Porn0êËrod <lanatper de fapa qrnllhËve oertafnee proprfdtde dee matd-
rlatrx.l{oue exposôrons blea eateodu leo ndtnoCes uflltedæ ponr obtputr etcoastrulre
cue lncllcatrtces.

Le chapitre v consËhre le comptdaent 'analrËque' et quaaËtaËf <tu ctaptse IV.
En effef dans ce chapEe noue uËllsone les doûûdes âunen{uee efh d'dtebllr dce re-
laËone -T{yuquea eatre certalnee dee grandeurs meeruôes. itouE eyoûs atnd pu met-
tre en dvt<lence une relaËoa eatre ta tatlte deE domataee de tltffracËon condreite Otrn
PolycrFtât et le tatrx de mlcro{dformaËon. CeËê relaËon a ensrlto dtd udltsée dans
te cadre <le t'anatToc <les cûntetnteo rédduellee. De nôme des reletons dmples oat
étd obtenues entre l'tntêûdtd diffractée et le facteur de forme dee profls de raie.

l'ensemble <les Programmee de catculs et tle traitameat des profils cle rale ont
étd effectnés sur pDp DIcITAt/Rsx I lM et ffib en FORTRAN ensf zz.

Remarque :

Pour ne pas. alonrdlr l'êxPooé Hufographtque, de nombreux potnb et calculs
tû*xtques ftgurent eû annêNe. la UtUuognpnfà eet prdeentde en tn àe chaque chep{-
tre.

En fln de la partte affIero de ce mdmotrg nous prdeeabas quetques rdeultrb"PaPter' obtenuE oo Try! du logtdet ddveloppé. toe moeures prCeeo:tles Oans cemdmotre (.n?ilu.u I à III) co'nsuûrentnn 'dchaaulton'de t'ensenble des mesrreg etùêsts effecbrds eû yuo d analyser les performences de ce logldel.
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Introductton

hns ce cbapltse, noue prdæntoas t'enseable de t'envirooaement tnc.hntque et
tnformaËquo grûce auquel ûous ayoos eftechrd ce traval. l{ous prdeenterons oàuoro
h cnaine <le uenrre et dhoqu$lËoa, et <ldcrlroas e!$rlte ses prtndpûrrr dldmentE
Nous pddeoronE lea æadlËons d'uËlisaHon du conpteur coubc CPSl20 et propooe-
roas quelquos prtndp06 poltr opËntser lee meouree.

t. LA CEAIilE ItE IIESUIE ET D ACIUTSITIOf, :

La r$.rrhe t# alçtreef d&rryur3ilûtaa eet préæatde ftgnre I-2. CeËâ cbalne cûm-
prencl divers élémeats doût les prlacipaut soat :

- le gonlomètre (reprdseotÉ ftgure I-2 par ses moteurs),
- le oonpteur CPSI2O,
- t'eavlronnemeat lnformaUqug techntque et de transfer[

Ia photographte fftgure I-l) présenùe le gontomôtre <lans son envlroanementgriariral.

l.l. Le gontomètre :

te goûtomÔte gfâco auquel nous avoûs effechré nos travarrr eet rrn prototype
développé, coûsEult et mis au potat au laboraùolre. Nous ae ddcrlrons pes td ce prb-
totype mals rappelone dmptement qu tl a dtÉ coûçu pour rrn grand no'mbre d'applica-
Ëons conmo par elonple l'analyse de pouclre, t'analyre des coucheo ml0æe, lhquls-
tioa <le dtffractogrammes tbdta{errr tbéta, l'analyse de phaæo, la meorre des con-
tratntes rddduetles etb prlndpalegenf, pour effechrer des mulilflgrues <le pûes (d'où
le nom de gontomttre untvercsll tt).

1.2. L'enylronnement laformaËque :

Nous avoûs <léfà prédsé gue toutes les opdraËons dhoqut$Ëoa sont effecùrées
zur le matdrlel informaËque assodd au gonto,mètre nnlversel. Ia ftgure I-2 préseate
les autreo éléments qut coasËûreut la cnaîne de meoure etd'aoqutstËoo atns que leo
rôles de c[aora <t'enx.



Figure I- l : Le goniomètre dans Bon enrironnement
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Fture I-2 : Eavlronneneut informaËque.
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GAZ : Argon + l5t Cr{
H.T. : 3lV
Hauùenr <te fen$Ee : 0 mn
Rayon ôe courbure : 2]0 mm

F8ure I-3: Conpteur CPSIZO

F8ure I-4 : Hndpe de la llgne à retar<l

t2



1.3. Uttltsaflon du compteur courbe CPS120 :

1.3. l. Foocffonnemeut :

Le æmpùeur courbe CPSI2O eet péeoatd flgrrre I-3. Il s'eglt dïû déùêcterr de
type gazeux, à lame de localtsaËoa spatlale tz'.
[e co'mpteur à localteaËo'a spûttelê foncËmne sur le p,rlndpe <lee compteurs à toatsa-
tion de gaz eû réglme poporfloolel. Un gaz sous pressoû est coûftré daae l'eûcetote
cloee du <létocteu. Lee rayons I povoqueat llontsaËou des couchee esernee (par
effet Courpton) <les atones du gaz. Il y a alors créaËoa d6lectrons de type prlûatre.
Ils sont atflrés per te champ électrostâtlque produttpar le pobnËel podËf de t'anode
0a catûode étaût la 'carcasee'du ænpteur au potaaËel aut). Cee dlectroos latilent
alo'rs un proce€Bus d'avalancbe d dtectrons captde per l'anode. [a localtsaËoa du cen-
tre de greytté de cette avalanche s'effechre par l'tnternddiatre d\rne ltgne à retar<l.
0n obHent donc une localisatlon mono-<llmensioûnelle du photon inddent le loag
de l'anode (cf. figure I-4).

l. 3.2. CaractdrteËquee techniquee :

Ie prtndpate caractértsttque de ce <ldtæteu eet cle coUecter dmultanément les
rayons I Bur une plage urgutaire de 120c. Il eet dtvld en {09ô cenaur rdpards sur
un erc de tZf. Lee autes caractdrlEËqueo soat p$eatdes ftgure I-3. Iâ réooluËoa
angulatre tfiéorlque de ce <létectetrr est Àz8théortquc . 0,02f(28). En ratsoa de la plago
angulatre, c.e détecteur estuËllsé dans deuxconfigtrraËons dtfférentes :

- position baæe ou petits angles : 0 g 28 s l2S
- poaHon haute ou granG angles : '10 s 28 s lôf.

Chacune de ces configuraËons se dlvlse eo deur sous-oonftgurattoas sulvant la pré-
sencê ou nor de moaochromateur.0n a donc queEe coafiguraËoas poedbles :

l- posttloa aur graads angleo derrr-tldta falsoeau dlrect,
2- postiloo aurgrands anglee <leu-tûéta ev€c monocbronatattr,
$- podËon aux peËb anglee ôerrr-tléta falæeau dlrect,
{- poetUoo eu peËb anglee derrr-tbdta evec moaochromatour.

1.3.3. CaractffsËques du mootage gontométrtque :

Contratremeat arx mootages uËllsaat us dôtgctÆr ctasetqug tl aÏ a pas de
mouvement<lu ddtacteur <lane le mouhge goatoaôtrtque uttlleantle æmpùeur coube
CPSl20. Ia flgure I-5 p,réeeate te montage uËlteÉ au taboratolre. $u cette flgure , on
peut constater que le gontomèEe est de type aoa-focallnat et que deu zo'aes blen

l3
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engle d'tnddence

non -focallsatlon convergente
uon -focallsatlon dlvergente

Ftgure I-5 : Montage gontométrtque.
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distinctne apperatssent :

- zoûe I : te potntfo€t se trouve deveatle ddtectttrr,
- æte 2:le pototfocel so trouve ôerrlère le détncteur.

Le prindpût problàme assodé à ce phdaomène ost le ôéfocalteaËon du falsceau dlf-
' fracté. Seuf oa podËou de Bragg,lee nlee <lu tllffractogramme p,rdeententua élargls-

eenent llstrumeûtal lté à la gdométrte du mootage gontométrlque. Cet élarglssement
du p,tc de tltffracËon tûtrodultune effour EfEt{ûtËque lors d,c le rechercheæ8 carec-
tdrleËques.

1.3.3.1. Ehrde tle le <léfocalteaËo'n :

A parËr de la ftgure I-6, on mmte que :

3'R s ines-D'dn(u '+ç)  I -1

b.R dne
dn( r-*)

où a et b repréaentent ho largeurs du falecæu tndtlent sur l'écûaûËlloa de part et
dhutre tlu pe619.
Oûr a, dans lee trtangteo {0P) et (K00),lee relatloae sulvantee :

f
I_3_ .

da*

À .

dnl28 -( f .*) l

fo

t-2

do * dnl28 -(r 'c) |

où f.etfo repréæatentlee <ttEhncee <le focaltseËoû <les falscearrr<llffractds e$r$mes.
Bn contilnantcee relaËons, nous obtenom lee valeure $rlventos pour f.etf5 :

f . R. dn I 28-( r+dl
r e{n (ç+e)

f  .R.dn[28-(r-dl-b 
dn (r-*)

I-3

I t
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0n peut noter que lee dlstences <le focaltsa,Ëon eont <ltfféreabs. De ce fait it apperait
une <listorsloa du fateceau. Deûs lfypothôee <ltn aagte de dlvergeaæ peËt et d l'an-
$e d'tnc{denoe est dgal à l'angle de Brag, oû Be reEouve dans lee æadlËons de
Eragg-Ërenhno (condttisn tle focatteaËoa appochde).
En remarqusotque :

E or.l-. f, 14v f . -R fo-R

evêc t. etfo tongrrerrrs lnterceptdes par le @mpteur, oa obËeat:

t., R . tg *. sin I 28- (r+e)l - dn(t+e)
sln(ç+u,) 

I-5

fo . R . S a,. etû I 28- (r-dl - sta(f -cd
etû(r -*)

Eo suppomat alors f. et fu peËts devant R, oû obtleaÇ aprôs dnpllflcatlon, les valerus
dee aræ correspondants :

ô28.. [ *. dû18-(1+u,) l  cos0
sln(ç+a,)

Â2Bo'tg*.#
dn(ç -*)

En fatsant lfylotâèse que t'aagle de <livergence eet petit, oa aboutit à la vabrrr ae8
totale:

IS

À28--1s- coe B. d!( 0- f)daç I-7

Cetle eryreæton se modfie en teaaatænpte d,g le largerrr totale du fatsceau laddent
sut I écbaoËllon. Bn effeto ûous ayoûs :

a+b.-3EE.s
dnç

aze.zf.dn(s-?).mo
Dbù:

t7

r-ô



avec:
- e lergeur totrle du falmsu ar l'dchenËlloa,
- R reyon du gontomôtre (lûeerieûO,
- 0 engte <te Brag,
- ç aagte d'lnddoace.

0n peut ooastater que la mflgunËon gdméEtque a<bptée æadutt à une dlssyné-
ElsaËon du fals0eau recuellli par le oonpteur. Bn effet ea effechant te npport <he
arce tnterceptds ûorJs obteaoas :

r .@- 
m(8-2r)-ooe(8+2e) r-g

CeËo relation moatre que la dtssymétrte est sendble aurangles diaddence etde di-
vergeûce du faleoeau tncldent.
ta ftgrrre I-? présente une courbe <le ddfmlisatlon en foactloa <le l'angle <b Bragg eB
pour dtffdreotne valeurs de la largeur e et à ç coostan[ 0n peut constater gue,

moyennant <leE coadttlons erydrtmentalea prfisos, l6larglæenent assodd à la ddfo-
calisatloo eot tnfdrtenr à la llmlùe <le rdeotutton tbdortque du conpteru.
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Figure I-7 : ô28 en fonction de l'angle 20 en degré à ? . 20 degrdg.
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pour leo meeuroe, <le cldfinir ôsB aoûdtUone erçftis*talee tettes que l'errerrr essociée
à la ddfocattsatton sqttmlntmelg ou tout au molas lnfdrleue à la ltmtte <te rdsotuËoa
ôu æurpbu courbe.

1.1.3.2. CondtËon optlmale dtrËltsaËon du coqDùeur :

[a retaËon tle <léfocalisafloû rous mootre que l6larglæcment <tu ptc eet propor-
Eonnel à l'aagte d lncttlence ç et à l'angle B <le Bragg. [e rayon R <lu gontomètre eEt
fl:no. A parflr tb cette relaËo'n nous propoooûs la mdtùode Euiyanb pour ôdterminer
la conditloa optlmale d'utlllsaËon du conpùeu CPSIZ0, ta condiËon optlnale étant
celle pour laquelle lélugiæement provoqué par la <léfocaltsaËon est toufours tnfé-
rleur à la llmtte cle rftoluttoa tûéortque du co'mpteur.
A cet effet dérivons l'erpreeslon de la ddfocaltsation par rapport à I (cf. relation I-ô) :

( Â29)' . cos (28 - ç)

Cette dértvtie s'annule pour

8. ( 2k.t).T. I soit porul . 0, t . T-Ï
Pour cetfc valerrr de 8,la foncilon <le défocallsaËon paæe pÊr trn merlmum dgal à:

( Â28)8,,(, .  
Ë. 

( t-$or)

.b
R

Pour utlliser le compùeur dans les con<llËons optlmalee tl faut que, en tout potnt, ta
condition slrtvantÊ sott reepectée :

I -10

I-t I

Â 28s..i* ô 28oc*to*

CeËê relatlon lmpose uae valeur maËmale à la largeur o suf, l'écbantllloa :

ê <g 
Rô20*,o*

-orx i  
l8o l -dat

La figure I-ô présente les varlaËons dê êroi er foacËoo <le l'angle ç. La targeur e est
fiSe par l'aûgle <le divergence, ou par ta largerrr <leo leohe colllmatrlceo.
Dans ces condlHoos, l'angle Sarxr pour tequet létargtæementdù à ta <!éfocaltsatto'a est
maËmal eetalors donaé par la relaËoo srrlvante:

' l [+ l
42

I **i

l9



Alnd, polrr un eagte <l indcleace donnd, tl est poedble do fiær la largeur de æs fenùes
pour Sfe Cene ler corultËoas opttmalea de rfuluËoû.

Ftgure I-E : eoeni en foactlon <le I an$e ç en <legrés.
(avec 8.n14+ç12 sott  ç.28- i l21

2. ETATOf,XAGE IIU GOITPÎEIIR GOTIIDE CPSI2O :

2.1. Procddrrre ûe caltbratton :

Comne tout taetrument <le meeure, æ d{tecteru <lott $Ee prdalablement étalon-
nd en nre de son utlllsatloa. L'rcfeÂraaq:te condstÊ à ddtornlner t'dqulvalence entre la
posltion ên canal zur le <létecteur etla poolËon aagUlatre. Cette dqutvatence est obtn-
oue au noyeû dtû ltsage aaalyûque <!es polob epérlmentaur (podËon du canal r
valeu aagulatre) par uae fonctlon potynomtale doat le dôgrd n est chotst par t'opdra-
torrr.
Nous avons réalteé uû programme qul permet cotdtalonnage etsa vdrtftcaËon pdrto-
dlque. te polynôme <t dtalonnage est obteou par approËmatlon au selrs des molndreE
carrés. Ir <legré clu polyaôme pôut âtre cbotg par l'opdraterr entre 2 et g.

Pour réallser cet dtalonnage, nous ayo,ûs fabrtqud dçux dchanËllo,as de rdférence. En
effette conpùeur corrrbe couwe une plage angulaire de 120 o(29), nous evoûs donc <lri
pdvotr :

Inm
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0



- ute poudre <l'ory<!e <!e ainc ZnQ
- utre pouclre d'oxyûe de fer Fer0ru ftdûaËte).

[e cboix dô la poudre de réfdreace ôdpea<l de l'aaËcattode uËtleée. Le trbleau I- I ré-
Bume lee co'ndtËons <lïtllteattoa de cee poudree :

anË:catûode poolËoa basse
(0- lzf 20)

porrdre & rdlttreatæ
(40- r6F 28)

Fer Ecr

Culwe Ea,

ZnO +r Zn(0H)2

ZnO -erZn(0H)2

Hdmattte FePt

ZnO -exZn(0H)2

Tableau I- l : Cbolr do la poudre en fo,rcËon ôe l'aatlcatûoôe.

Ces <!Eur pou<tree o,ût lhvantage dhvotr ua grand aombre <te plcs de dlffractioo, unl-
fo'rmément réparËs, couwaût une large plage aûgutatre.
La poudre d'or7de de dac ZnO a étd péparée par chauffage à prâs dÊ l00fC tb soa
by<troryde Zn(0H)2, prrls broyée au mortler. [a poudre db6ûaËt0 a étd obùenue par
séchage à plus d,E 50ùT rlty<trorïde ferrtque préparé à parttr <le chlo'nre ferrlgue
Ffil.Ces poudres æntensulùo taseées eous forme <le pastllle facllementutlllsables.

2.2. Commentalree :

l{ous avoûs effecùré EotE éûr<les parËorltÔree :

- lnflueoæ dee coadlËoos epdrlmentalee,
- lnftuence <lu <legré rlu polyaône de callbraËoa,
- me$tre bors cottlltloû <te caltbneËoa.

Déflnlæons tout<l'abor<l t'dcartrédduet per la relaËoo $rlyente :

ô 28' 28*,n*- Z8ptyuo..

los rddrltets pdæatle æat rcletlfs rnr eallbraËæs cffecùrdes avec l'aaËcatûode de
orlwe eyec moûochrooeteur avant graphtto. DeB rasutbE dntlatree eoot obteuu
avec l'anflcattode <le fer. L'dhrdo dee caractdrlsùquee du moaocùromateur montre
que la dlvergeoce 2*du fatscearr cetlnfdrleure à 0,{ t 0,t degrd.
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2.2.1. lnflucnce des condttions e+Érlrnentalee :

la flgtrre I-9 préeente la oourte des écarts rddduels, en foncfloa <lo l'aagle I de
Dragg eû se mottaatôdUbérdneat bore des æadiËoos optlmaleo rléflaiee au paragra-
pbe prdoédeat 0n oo,astats que l'dcart rddduel est zupdrteur à la llntte de r&oluùon
ttdorique <lu aompterrr daûs la zoae oomprtse eotre û0 et tzûQïr.CeËe zoûe corres-
pond à la zone <l,e <ldfocalteatioa nasmale coorue le moatre la figure l-l?.En effe!
les catcrrls tûdortqueo pdeeatds au S t.3.3.2. montreut gue lerrerrr ma$nale eet ob-
tenue porrr :

- callbraËon basse : ?' l(F

- calibratlo'a haute : ç . $f

28n,ri. 9f (28),

20roi . 12tr (28).

Ces rdsultats soat ea acoord avec tee obeervailoas effecbrdoE.
Ils montrent que les contlittone d.e focattsrtto'r lnftuencent la pdctslon des mesuros.
Pour ceto éhrde, ûous ayoûs d'abord anatyeô te co,mpo,rtenent <lu po$tône de calt-
bratlon en fonction du <tegré n. Pour les ralæas que nous dvoqueroas dals le para-
graphe Eutvant, le degrd <les potynôrræ pour tes caltbraflons haute et basse a dtd fl$
àn-7.

0,1

0,0

{ ,1
r00 r60r40120100r20

a)  l . l0o b) ?.30o

Ftgure I-a : E€rtrdstduel eo fo'ncËoa de 28 hors cootfiËon opËmale.
eyec a . 0,]mû
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En reopectant la coa<litloo d'opttmtsatioa, Dous obtenons ta flgure I-10. L'dcart rést-
duel eat, en tout poiot, tnfdrleur à la Umtùe de rdæluËoa <lu æmpteur.
t'es flgueo l-9 et I- t0 raæenblent lee rdsultaE obtoous pour lee derrr calibraËms
eyec moûochrouatoru avant grephfto (podËo'ns haute et beæe).
Iâ cellbraËon <lu compteur dott <lonc fnpdraUveneat ee falre eû re€poctatrt la coadt-
Ëoa <l'optlmtsaËon pour avoir un capteu fiable.

0,03 0,03

0.00

-0,01

-0,02

-0,03 -0,03
20

a) l . l5o

0,02

0,01

0,02

0,01

0,00

-0,01

-0,02

b)  ? .30o

Figrrre I- 10 : Ecart rdslduel en forncËoa d,e 28 û!s les condlËoae optlmales
ayeç A . e20t

2.2.2. Inllueûae du degré du Doltûfue de câltb'refloû :

ilous ayons dbrdfd l'ldlueaæ <tu <legrd n du polyoôme de caltbrattoa. Les ftgruee
l- I ta et I- I lb préeenbnt lee varlaËooe ôe t'dcert Fpe réd<tuel en foncËon du <legré
n et <bs ændlËons epdrlmentalee pour les detu caltbraËms baute et bqsee.

0n peut coastater quâ partlr de n ' ?,1'dcert Fpe rddduet varle trôs peu. lt est doac
ûutlle <l'arrgmenter le degré <lu polyaôme, cer audeû de n . 7, ll peut pdeenùer de
fortÊs oedllaËons, ou dcs varlaËooe lmporteotoe, à le f|n de le ane de callbraËon.
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0 ,  l 6

0 ,14

0 ,12

0 ,1

0,08

0,06

0,04

0,02

0

0 ,1E

0 ,  l 6

0 ,14

0 ,12

0 ,1

0,08

0,06

0,04

0,02

0

reno2g

% Hors Condltion opttmale I Condltlon opttmale

o en o 28

A Hors Condttton optlmate I Condttlon oPËmale

b)

a)

Ftgure I- t I : Inlluence du <legrd a sur l'(tcart type résitluel o(ô28).

a) caltbratioR baæe
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2.2.1. Meanre bsrs cmditioa de caltbraËm :

DEns.ærtatneo oantpulaËoas, l'angle d'inddeace ç eet dgal à l'aogle I de Bragg
(condttioa de Brag-Brentaao). C'e€t le cas pûr eænple dans la meanre <!ee coatratn-
tee rédôuelles et des mtcrodéformattms (d. e.bapttree III et IV). il eet dmc tmpor-
tantde savotr si la mearre effecùrée ho're ooodtËon de caltbration dmae ôes rdmltats
cohérents. Le tableau I-2 rdflrne lee mesuros effecildes pour <liffdreab piæ <te <liÎ-
fractiott cle ZaO+x Zn(0Hb. Nous ayors utllteé lee rdsrltats d,0 la calibratloa effecûrde
avec l'antlcatûode de culvre.

bu lndclonce r I recalculé ô20

100
l12
105
205

lo r40
33,9ôû
52,14t
67,091

lû, l{2
33,99{
52, l4t
6?,0û2

0,002
0,00ô
0,00?
0,009

Tableau I-2 : Mesure daûs les co,u<litloos de Brag-Breatano

L'angte <l'tnddence ç correspood à l'angle <te Bragg tbdorlque obtenu à parËr des fi-
ches !.CP.D.S. Cos rézultats montsent qu ll eot posdble <l'effecùrer ure me$re prddse
en se plaçant dans les con<lltons <le focaltsaËoo <le Bmgg-Breahno tout en uËllsant,
une callbraËon effecilée <lans <l'autres condlËoas.

2.2.4. Concludons :

Ces rdeultats mootrentclalrementque la callbretion dottôtre effechrée :

- en se plaçantders lee coaditlons opttmrteo <llrËlteaËon,

- en ttmlteatle <legré <lu po$nôme de catlbraËo'a,

- en oouwant la plus large plege erynletre,

- en calc,ulast evec préddoo la podËon <hs pics d'o dtffracËoa dals la æne de
tléfooltsaËoo nâËnâle (æatse <!e gnvltf rhe pfcs ûo <ltffracdod.

Il ostdgalemeat reaommaod6 de chotstr la poudre de référence en foncdoo de tfrËll-
saËor souhattÉe du compteu courbe CPS 120. la effe[ quelle que æltla poudre de ca-
llbraËon cûoldg le polyuôme de cattbraËm ae fonralra de boûs rdarltatE que dans ta
zone comportetrttes ptcs de dlffrecËon uËltCs pour la caltbraËon.
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Introductton

l{ouE ayoûB montré au cbapttre prdcd<lent conment uËll*r dans de bo'naes
coodltioas le compteur courbe CPSIZO. Danslee chapiteo zutvaats ûous alloneprdsea-
ter quelquee rppllcaËons praUques danatyse. Daae ce chapttrg en pafiorlter, ûous
dbrdions et analyæns les proftls <le rate ûo dlffracËoa I enregtstrés avec le detncterrr
courbe.

Ces dtffractogrannes dolveat Sfe, avant tout trattds en yue <te lerrrs uËltsa-
Ëons. Cee traltenenb peuventôtre des corrocflons, des #paraUoas etltssages.
Alost noue rappellerons lee dlffdrentes étapee de correcËon et <l'analyre dee proftls de
rale <le dlffracËon f prddseroas et <léftnlro'ae les gru<leurs caractdrlsËques d'un
proftl <!e rale et poposerons eafia une mdtho<le analyËque d,e ltssage et rb edpara-
ilon des rates superp6{qs ou lEoldes

l- CorIECTIot IIES PIOFIIS DE IAIE EIUTS I

Lee mesurec obteaueo ne peuveût ôtre utfltsdes dtrecteaent pour l'analyse <tas
contralntes rddcluelles, nt pour la <lescrtpttoa et l'analyse <lee profits de <llffraction.

l.l. Correctlon de ddlocaltsatlon :

Cetê ærrectlou est, dtfférente cle celle que nous avons prdsentde au chaptEe
prdcédenù La co,rrection <le ddfocaltsaËoa évoquée ld, correspond à la ddfocallsaËoa
géondtrtque aesoc{de alrx feuâtres réæpEtæe <lee monhgee goatomdtrtquee et à la
rotaËon <le l'dchanËllon.
0n montre qutl n'eet pas adcessatre <l'effecûrer ce type de oorrecËon. En eftet on
conshte, ea uËllsaat la mdthode <le Couterae et Ctzeroo {l} ou celle Ce Tenctbof (2).
que la défocaltsaton alnEodutt eucure etrour du fattde l'abeence de fenbe rdcepEt-
ces dans le montage gontoméEtque uËlted. Bn offet, daae uro moilre evoc rr! ddtoc-
teur clasdque, h rayoaaenent dtffractd treyorp? nne fen$tre rdæptstce <le largeur et
bauteur ôoûldes. Lors de la rotaËoo & l'dcùâ!Ëllon nrtvant leo rngles <l'aâmuth et
de décltnalson,la fotrme du faleceau <ltffractd ee mo<llfle etune parËe tle l'lnformaËon
n'estplrrs recuelllle par le feote. Dans le cas <llra ddtoctenr courbe, toute l'lnformaËon
arrlYe nrr ælutd et, Fr un cholr fudtderrr de la zooe d'anelyee, on peut <l{flatr des
feaôEee 'eoftwaro' (d. S II.l.3) conteoantla tohllté du rayonaenentdtffnctd.

1.2. Correcùon de lorontz-PolarlsaËon-AbærpËoa :

Cefro cotrecËoa ebffechre en tenant compte <lu type <le montage gontondtrtque
hoatage 0nd$ ou H) avoc ou saae aonocûromatour. Ble ee <ldoonpooe ea derrr
parflee:
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- la c0rrectim de loreatr-polarisatioo (Lp)
- la correcËoa d'ebsorpttoa G).

Daûs la liËdrahre, tl estgdndraleuentfait appol au coefficleatl^Pl relatif à t'toteûsitÊ
tûtdgrée qut eet<llfférentdu ooefftdeot LP2 relattf à la <ltsttbuËon ds t'tntêûdté.
Ces coeffldenb soût doûûds par toe relaUms sutyantes (3) .

LPt. (l * coo2 aa,. oos2 zo)
etn2g. ( I * cos' ao, ). ooe8

( I * coo2 2q,. cosz zB )
dn2B. ( l* .* '2o,)

av€c fi angle du monochro,mateur

[a figure II- l itlustre la varlatton <]e cee coefftctents en foncttoa de t'angle <te Bragg.

q
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FEure II- I : Correcttoo de Lorentr-polarisation
en fonctlon de l'an$e 28 çn o.

II. I

W2.

Légende: tr ... LPA I

32

o ... LPAz

rE0



Il est bien clair que I'utilimtion de l'un ou l'autre de ces coefficients influera sur la
posttton et la forme du ptc de <ltffraction. Par exemple, I'analyse des contraintes rési -
duelles s'effectue touiours aux grandes valeurs angulaires 28, il est alors nécessaire
d'appliquer le coefficient LPZ relatif au profil de diffraction X comme le prértsent
Delhez et auj3).
Cette correctlon est tnclispensable comme le montre les travaux de Iïang Tinghua (a).

En effet une erreur systématique importanùe due à un déplacement fictif tlu pic de
<tiffraction peut être observée si on utilise le cæfficient LP l.

La correction d'absorption n'est pas né+eæaire dans le cas d'un montage gonio-
métrique ry focalisant (angle d'incidence ç égal à l'angle I de Bragg). Dans les autres
types de montage goniométrique, etle s'éctit:

4= 
(1- tgY.cotgB)

2 y 
avec ;r : coefficient d'ahsorption

Dans cette relation l'angle ry représenùe :

II.2

- en cas d'utilisation du montage n (rotation par rapport à l'axe perpendiculaire
au plan d'incidence) : ry - (g + ûr) - I où or représente, Par exemple, l'angle de rotation
classique de la mesure des contrainùes résiduelles,

- ôn cas d'utitisation du montage présenté figure I-5 : V = I - 8, si ç = B il n'y a Pas
de correction à effectuer (arrangement de Bragg-Brentano).

Le profil sera corrigé en chaque point par :

Icorr , (8) '
Imes.(8)

LP2.A

1.1. Correction du bruit de fond :

Dans de nombreuses applications, la présence clu bruit de fond nuit à la qualité
cles résultats obtenus, surtout dans le cas d'un rapport signal/bruit de fond relatrve-
ment faible. Il en est ainsl plus parttorlièrement dans t'analyse des micro-
déformations, ou dans la séparation des rales de diffraction.
Nous avons dévelopSÉ une procédure rapide de détermination des bornes de la raie
ou du massif de rales à analyser et de calcul clu brult de fond.

Elle peut se résumer ainsi (cf. figures ll-2 et II-3) '

II.3

33



- <ldftniËm Oary le <tiffractogramme d'uûe zooe <l'analyse essêu large cootenant
l'ensemble de la(<lee) ratee(s) à anatyter eiûst que le brutt <te foa4 <le partet tl'autre
de ce(s) proftl(s) (bornes KI et KT),

- rechercûe Per une métûode iacrdnentale dee bcnes du(des) profil(s) efln de
<tdftntr la zo,ne d'dûrdo (bornee ED etBFI

- Uæage d,es perËes ertcrnes à la æae d'dûrd,ê.

t00

90

EO

70

60

Intensité 50

40

50

20

t0

0

lr.o.

eeas de <ldplaceneot
de ta fen$Ue
+-r

valeur morenne

Canal CPSl20

Fture Il-2 : Ddterminaflon dee bornee du pdc de dlffracËon.

L'obtentlon dee bornee résultE <tes opdraËons sutvaatee (d. ftgUre II-Z) :

Ë , ,

Doy. . I 
avec t vertent <le l{lvtAl à I

$r'*"'
I a?ec K largeu varlEble,0û canâuxde la

fenâEe.

Les calculs s'arrêtent lorsque ra cpnditioa suivante eot vérifide :
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It -r It -nor' 'fm'l 
< 0'0 t

I
ooy

En réfiÉrant cette opdraËoa d,o pert et d'autre du proftl de diffracËon, ûous obtenons
lee bornes de la rale ou de lbnsemble de ntee anelteées. Le brutt de fond eet alors
obùenu pËr un polyafure de degré a, choid per l'opdnterr entre I et {, en fotgnant
lee zonee eÉernee au proftl (cf. flgrue II-3).

Fture II-3 : Polynôme brutt de foad et zones

Remarque : lee boraes f,l et Kf <ldtarntaent la fenôtre 'æftware' |atsodulùe
au S L1.1.

[a hrgeur f de h tenôtre eet ddtarmtnde e prtori par le calcul de l'dcart type caracté-
risent le distrlbuËoû de l'inteaeitd du bnrtt de fond autour de le vrlerrr moyenne. It
est catcutd flr une po,rËoû ô le æûe ne contraaat que le bnrlt <le foad (à l'e$rème
gauche de le zone d'anelyee per ennple). l{oue eyors alnd :

"* 
valeur moteane do l'lntêûdtd eur oette
zote.

t

"'moùl



Le chotx de te largenr eet effechrd' alors automaËquenent parnf uû certaln ao,mbre
de Yaleurs ftxÉes et mdmoire. Ea cas d'lûsuæés, la irngenr Aô fa fenôtre croit autona-
Ëquetnent frrsqu à seËsfacËoû do le corullËon prédeée auparavant

2. Df,SCIIPÎIOI DIIf, PTOFIT IDE IAIE l}f, I}IFT|IACIIOT :

t'eûettse dtû profil de raie coasste à rldtarntner urt aertaiû aonbre <le gran-
derrrs caractÉrlsËques, appeldee gran<lenrs deecrtpËves.
Ia qualttd dee rdsuttab de l'anatyse dee poftls <le rate de dtffirrcËon f <$pend dê te
qualttd tle la megure et<le la prédso'n <lee catcnls <le æe granderrrs.

2.l, Grandeure caractdristiquee :

^ DanE I enalyse dê8 coût?itrtes rédduelleo le poblène priadpal coûdsto à coa-
|1tt* sans;pbt$ttd, et avec la plus gran<te préAàon posdbie, n foAUon <t\rn ptc <le
dlffraction ')'. c'est potrrquol nous prédserons les dlverses métûorles qut permâneat
de podttoaner un plc de <ltffraction.

0n définttla largeru tntdgréê par la relaflon :

28,
p(ze)-#, Jn'tzelataet*' zB,

evec :
- P'(28) <llstributton de la putssatce totale dlffractde,
- 281 et 282 bornes tntttale et ftnale du plc de dtffncttoa.

cee boruee eoatobtonueÊ coûme rous l'avoas ladtqud au $ II.l.3.
Le centrolde eetdéftnt par la relaËon :

2A^
z

f
I r(28). 20 . d(28)
I

28.
, ! - Q .

28,

I rtaatotaelt
28t

avec I(28) I tnbûsltÉ du ptc <le dlffracËon à la podtion 29.
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la ftgrre II-1 péeente lee autee grandenre caractdrlsilquee: la largeur à nl-hautetu,
l'intÊnsttd mâËmelê, la podËon du maËnum eUou le centroftle. ta podËon du ma-
rinrrm du ptc d,e dtffracilon dlffére du centroftle d tl prdeonte une dtssyudtrte.

204F.6080
canaux/thgrê 2 theta

Flgure II-4 : Caratértsttques dlrn proftl ôe raie de dllfracËoo I.

2-2. Poçition d\rn Pic de dlffraction :

Ia postËoo d\ra plc de dlffracËon peut ôtre Cdtprmnde par dtfféreatee gran-
derus physlques ou matûématlques :

a) le maÉmtrn du ptc de dlffracfloa,-.
b) le ceotrolde <lu ptc de dlffracËoa to',
c) lo mllteu d,e la corde à bautenr prddéternln6e (sulvant que h rete rdsulto ou

noa ôe la nrperpodton K*t-Eo:),
<l) le manmrrn de la foncilon anafyËque lis€tût la perËe zupdrleue du ptc de

Antracttm (7),

e) le oeutroiûe ou ma$num de la foacfloa aoalyËque Ussût l'easemble <lu ptc
de dtffrac{ton (txe)

f) la ndtûo<le <lu centrotde 6ag6 (t0)

g) ler mdthodee d'latprærrdlaËoa uËtlsant les foncËoas do Volgt $r uûe parËe
Cu pr-otU <te dtffracUon (l l),

t20

r00

{.u
.I

I
.t
I

r00

t7



Remarque :

tfoe pogrammee calfllent automaËquement et dnultandment lee podËms <td-
finiee en (qbgd) euou (a,b,c,e) artvant le type <le pocddnre de EertÊnàût choûd per
l'opdrateur.0n trouvera en Anaere t tee catéuts tt'erreurs essodds à chaque typ*'Ot
podËonneneat pr&entd en a,bp et d). l'ereu æsodéo au podËonaeneit <lu'irc de
dtffracflon d{ftût en e) eera pdsentde Eu S II.3.A.3.6.

2.3. lee mdtûodes anatftiquee de lis€age :

tÏËltsafloa de mdtûo<lee aûalyËquee de thsage eet frQuente dans t'analyse <lee
proftls de nle de dtffracflon X. [e but <llrn ttseage consisto à-æ npprocher auiA près
que poeabte <le t'ensemble <lu proftl ea utilleant des foactio,as aaalyËques. Alasi cor -
talnes des grandeurs caractdrtsilques ddflntes préd<lenment s'obtienaeat fadlemeat
ea utillsant les paramÔtres de cee fonclloaE de ltssage. Toutefots ta recherche <l\rae
seule de ces caractdrtstiquee ctnduit à lissor nae partie restreinùe du p,lc <le <llffrac-
tion. Par êremPle, <lans t'analyse <tes coatatntee réd<lue_lles, lapprochi paraboltque
du sommet du pic, Propoede par KoisHnen et Marbur#7) est uià métnùe très ;é -
panclue.

Remarque :

Le lissage est d'autant ptus ôéUcat que te pofll de <ltffracËon est gdaéralemeat
composé des proflls tsars de ta diffractlon ûes ntes {n,t et ful dê n ndlaUon ç.Plusieurs méthocles permettent de séparer leo rales &,t, et ÇCont tes prladpaËs
sont:

- uttllEaËoa <lïa monocbromebur,
- eéparation ltératlve de Rachlnger (12) pp Mo'ad et Eirtpa6tcf (t3), plstbrood(tr)
- séparaËon anâlytiquo <le type Gangulee (15), Dethez tt6) qû uËllænt les ddve-

loppements en E6rte <le Forrrler,
- séparaËoa par des foncËonE analytques ddcrlvant leo profls 66 p6 (l?1.

0n <ttsttngue en fattdeuxttpes de foactlons anelyËquee de llssage de rale :

- les fonctlons à paramètree phystques,

- les foncEons à paramètree <l afrrstement

Les paramÔtree <les foacËons à paramÔtree pbydqueo sont dlrectemeat reltds eu
grandeurs caractéristiques ddfiniee au paragraphe pr{c{dent Les foncËons à paramô-
tres d afustement oomporteat, ouEe ceo deraiers, des paramôtes sans aucnnà dgntft-



caUon phystque.
Parmi tee fonctions à peramàtree physiques oo peut dùer :

- la foncflm de Gauss,
- la fonctoa de Lo,rentz (ou <le Cauchy),
- la foncflon de Votgt

0n se reportora à l'Annere 2 pour une déftntËoa ptns prédee de ces foncËons.

Parmt lse fonctions à paramôtree d'afustêûentoa poutdter :

- le lissage parabo[que du eommetdu proftl (r û5f du maËmrrm du proftl) (lE),(7]

I (x) '  to + ât a+ a.zt?

- les fonctioas de Mtgaot-Rondot (17) '11e1 '

n(x-r^-6).n K2I(r)- lo{cos-} 
A,(x;

avec Io positlon du maËmum du pic tle dlffractlon,
6 paranètre de symdtrle,
a paramètre <le modulatlon,
B paramètre Ué à h largeur à ml-hauteur,
a tnùenalle de déttnttlon du ptc <!e dlffractlon,
Io htÊnsité masnale <lu pic de diffracttoa.

- les fonctlons de Pearson y11 (20) '

(r-r f -t
I ( r ) . I0.{ t+f  }

a'

ayec Io podËoq du madmrrn tlu ptc Oe dlffracËoo,
a paramôtre ttd à ta targeur à ml-hruteur,
f paranÔtse <!e modulatloo,
Io labûslt{ ôu maimum du plc de <llffracfloa.

En gdndral, quel que sottte type de foûcËo,û tlo ttæage cbold, saut lhppocûe parabo-
Itqug touho oee foacdons pormetteat un ttsæge de pofil de rale, ta<ldpon<lammeat
<lu fatt qu'tl rdeulùe ou noa de la zuperpodtioo <leE ratee f"t et&:.

il{

lt-7

U.'0



2-4.Corunenteiros 8ur ltrËliseËon dê foûcËoûs de llssege dens lâ m€Bure d€E coû-
tratnùes rddduellee :

Cee dtYers tyP08 de foncËoas, eo parËarlter l'approche parabolique du eonnet
tlu ptc de <llffracËon,.-q$t dtd largeneat uËltEée of co,mmoatde par <lenonhrenr au-
teds 12tl l22l l23l l21l'12J1. Il ;'ostiûs de noEe propog tl évaluer les llmttes de c,hacrrne
de cee mdtâodee, mats U parait néanmotas ndceæatre de prédser quelques reeerques
et réeultats gdnérarrr :

- eelon T-Devtne et fS.Cohen 
(E), le llssage de ls perËe supdrterrre <l\ra plc

cle <ltffracËon PÊr uae appoche paraboUque reete le plus eir moyea de te
podfioûner, et cela pour une targe gemeê <te formee ce plæ,

- une bonne qualitd de ltssage n'eet pas forcÉment un gage <le fatble erïour
sur le podtoanement<lu ptc de diffracËon,

- Eelon Prevey (e), le problônre de la <léfocalteaton lnter<lit ttrttlisaËoa de
l'appoche panboltque Pour des ptcs de dtffracUon relaËvemenilarges,

- loe mdthode6 de ltssage rdclament nn tonps cte calcul retaËvemeot loag.

On peut aoûsteÛer que le problôme dê la podËoa <ttrn pc de dlffrectioa reete eûcoro
une prattque dEcolg et gu tt a'eËEte pas de EoluËoo eatlsfatsaate pour tous les cas de
ftgure. c'€st pouqud ûous Proposone danE noo logtdels différeoË cndx tte podËoa-
nement et de lissage. Il Eemble ndanmolnE que le æntrolde <l1rn profl Ce Cùfn6oo
se pôte mlerrx T^glvers tyPes de correcËon iystlmaËque comne ie moatrent les tra-
veu[ de lirson (ze).

3. SEPARATIOf, f,T TISSACE l}f, PIOFITS IIE TAIE IIE DIFFBIICIIOr r :

3-1. InEoducfloa:

Î{ous evo'ns montré au S I.1.3.3.1. que ltrtltteaËou ttu æmptepr oorute lûx.odutt
ttqe dlssymdtrlsation <ho Ptæ <le tliffiacËoa. CeËo <ltæyué6.isaËon reetg fatble d
l'angle dlndcleace estdgAl à l'angle tle dlffracËm rle Bragg. Or dets le cas géadral,
l'angle d tnct<leoce ç ect <ltfféreot <le t'angte de Brag.
D'autre part l'éhnombreur*,r,#LiiLTTiHfxhiiff ":i:j;,ffi:'fi iJ,:lF,l;?ffi j:
qut pernetla sdparaËon de rales de dtffracËon lssuee ou n0û du doublet f*flf*e *
le ttæage de profils feolds ea utllisaat dee foacËone de Pearæn VIf asyndtri[ùeaÏ

{)



1.2. Deacriptton tl\m proltl de dtffracËoa :

3.2.1. [a foncflon de Pearsoa VII :

Une fmcflm <le Pearm Vll a t'evantage <h pouvoilr décrlre toute foocËoo æûr-
prlse eoEe une foncflm de Gauæ et une foncdon de lorents grâce au peramàtre <le
modulaËon f (d. relaËoa ll{). En effet, m mootre que :

- d f + æ ta foocËoo tead verE une gausdoong
- gl f + I la foncËoo devleatune lorontzleone pure.

Lee foncËoas clasdques de Feareon VII ae peuvent ddcrlre une nale de dtffrac-
Ëon asymétrtque car elles ae conilennent pas de paramùEe laftuençaat la syudbte
rtu ptc <le dtffncilon.

0n peut contourner le problème ea llæant lee mles tle dlffracËoa I per une
somme de ptnstenrs foncflone d,e Peareon VII ddcetdes lee unea par npport aur eu-
u'ss {2e}. Cette mdtûode eetrelaËvementloague et e pour prtûdpat ddeavantage de ne
pas permettre de comparatEon entre lee paramÔEee des foacËons <le ltssage.
l{ons avons ators ddveloppd uû progremme de llseage utllteant <les dlstslbuËooe <le
Peereon Vll asynôtnquôs'. ce ttie ie foacËon a dtd-propoed pûr Toreye 6 gg (30) ,
dans rrne forme releflvement co,mplene.
Le fonctlon de Peereon VII asyuréElque, dans ta fotue quê oolrs aous P,roP06ons
d'rrEllser, est dffite par la foncflon analyËque nrlvante :

( r - r^ )2  . .  â . .2 r - f

avec r facrer' :îIi:.,ffi*:; Ïk $rft :
6.0 d r t  ro
t .  I  d rrro.

La zurfaco ette certroftb de aetle toocËoa soûtôoosés par tos relaBoos :

II-9

rS(tra,t,L) .+.t.. +;ff. . . H?
ar r ( lur , f , t ) r . ro
fi 

'r*r 'rff - vzl,

(gnr, l l2,

avec Fk) foaciloa Ganme de Euler.

{l

(df  r  l )
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Figure II-5 : Fonctlon de harson vll: variation du facteur <lasymd,trie [,
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Figure lI-ô : Fonction <le Pearson VII : variaËon du factenr <le modntaûo'n f
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on peut cmstetor gue le peramôtre L permeÇ natldmaËquement de modifier la va-
lerr du paramÔtse E' pollr la parte drotto <lu ptc de dlffncËon car :

g' , --3- avec 6' I
( I +6I')

Ia ftgrue ll-! repdseûùo, à t varlable et f coqstan! dee fonctlons de Pearson VII
asyndtrtques. tos rutr06 paramôtres oût la dae dgûflcaËon que dans le cas <les
foncËoas symdtrlquee. Ia ftgrrre II-ô pdeente lee vartaËons, à X, conEtant <le la fonc-
tloo de Peareon VII eo foocttoa du paramètre de mo<lulattoa f.

3"2.2. Paramétrte d\m dlffract{ramme :

Un dtffracbgfamme peut âtre asdmtlé à la somne <le m raico superp0Êfu ou
tsolées et d'rrn truit de food vartable. 0n peut donc le rep{ocnter matùéuaËguement
par:

F (r) . pk) + I tT,, E)
il-10

t . l

où:

- FBk) représenæ le dtffractogrerxme brut
- PH reprdeente le potyuôue bnrtt <le fond
- prv'(x) repr$enùe l'rrae des m fonctloas <le Peereon VII asymétrlque.

Comme ûoue l'avons tn<ttqué au S II.l.3. le co'rrecûon du bnrtt de fond ost effechde
pdatableneat à tout Eattaneat Nous <ltspoeoos clooc <llra <llffrrctogramme ae! c'eet
i Ctre corrlgd rlu bruttde fond. It norrs fautdoac catoler les oeuloo foncËons d,0 Poù-
æn VIl.
porr érltor <lee pobtàmee calorlatotree que ûgus pddæro,ns ultdrleurement, ûous
afoutoas au potù net une valeur ooûEtaûtn bo (2el de btte trte que le <llffnctogram-
me qut va SUe Eettd e'dcrtt eoue la forme arlvrato :

Fto. b n-u

r-2.3. Mdtlode tte Uesege :

lforrs âyoo3 uË1ed ta m{tbo<le <!o Ayalawa{ta (31} |altlaleneat|atrodutto pour
rho toacËons rle Peareon VII syuétslquea Cepen<hat aous evoos modlftô et adaptÉ
lerrr programme potrr doa fooctoos th Pearsoo VII asynôtslquee.



3.2.3.1. Métâotle génd'rale :

CeËo métfiode eat matntanant bten conûue, rrypeloæ la porrr le cas gdodral
d'un ttlffractogfemme net sens brutt de forul.
Solt alom:

(poeiËon 2Q),
- fq) hs tnùendtds celcutdes eo tout p(illt q.

Le profll eet parfaltementrepréseatd per la foocdon anatyflque d la dtffdrence notÉe
ôfht) est nulte pour tout q. 0n a <lonc, pour m ptæ tlu profll :

aF(x,). F*,",'-Ë, d,On' 
rr-r2

Au sens du crltôre des moindres carrés, le meitleur ltssage sen obtenu torsque la
somme des carrds dee erreus egt mtntmsle. C'est à dire :

.&,
t = 

t 
AF- ht) ntntmrrm, n dhnt le nonbre Oe potnb du profil

Ce mlnlmum 8êra obtenu lorsque lee dértvdee <le la foacËon t per npport à chacune
<les inconnuee du poblôtne sêroût nullee.
Sott alors ta ltEte { e n I Oes paramàtree errcte ddcrtvant le prof[ de dlffracËon, oelle-
d consËbrut en falt la ltstg des lnconnues <le aotre ttssage, l'eryreedon do l'd€rt
peut Ee mettre Eoue la forme nilvante :

ôFq) . F (q,yg,u1j) II-13

ayec : { et lt abeclsee aûgrrlatre et tntendH au pdntri
ug paramôEe t de la rale t.

l{ous Pouvots modtfter t'taderaflon <le cotle ltste de paramôtes ea t'dcrlvant eons la
forne :

{en} = {*r,r . l ,N } avecr.L.t

Pour cette ltste BoluËoa, l'dcart ôfht) oet nul pour ùout q.
Sott une eutre tl8t0 d,e paramÔtres { fo, r' lÀ } teUe qu'elle eott procûe ôs la llsto { *1,
r. ttr{ }. ttous <léftntæone l'écart enEe cee lletes par t E' r'ttf } appelé réddu et tel
que trrO. Potu claque paramôEe de ta UBto, oa peutdslre :

t ' fu- 8r

11



La lindarteeËoû ôe l{errton conslete à zubsilùrer Fh lTlor r) par soo <léveloppement
en eérle <!e Taylor ltnttd au prenler ordre oû 0rr potrr tous lea paramÔtres de la ttste
{ *r, r'ltr{ }.Oa a do,nc :

S, ttr h, f,,Br).,F(r,f i ,Fr).F(xrf,rpr)*r l ,  
s*, t

Poeo'ns:
F(x,  f l r ,Fr) .Fo

l{ous obteooae alors un eïstâme <le I dquaËons llaértree fl Er.

r - Ë { r: .'Ët',, 
LË, Ë 

r.,' z,.,Ë.,{ r, }

Sl uoue remptaÇûne la valeu de Fq dars t'eryresdon de 0, crltâre des moindreÊ car -
rés, nous obtenons l'erpresdoa zulvante :

r=$^-r, .=fro -$str(r, 'Y,'F')., 12
,i, 

*-o,,tr*J = z tFo - ̂ LlË . t, I

Soit après développement :

II-1{

u-15

II.I6

Cettê somme sera miûinale au sens <les molndres carrés d quel que sott r, lês dért-
vées partieltee de I par rapport à ctraque dlément de la ltste t Bp rr l, N l sont nulles.
En effe[ ûous avons :

cr .B - t
t  ' r  r+ -- 6 t putsquo nous ayors:

8". æ. r
Calculons alors la dértvde parËelle ôe t per rapport à of pt annulons-la, c eet à dlre :
(60 / 6a1) . 0. l{oue obtenons :

!

6o .- Ërr.+.Ë r+rË * ss-l.o
6Et l.l o e, r.r t", r'r ô"rË", r

L'epretdon des molndres canés sere mlnlmele en lntsodutsant les paramètsee solu-

Ër,Ë.
?r 1û

ttÆ-6FE
f.,1116", e*. -t

{,

u-l?



Si nous posons :

or',1,t.Ë

Le problème revlent doac à résoudre le systÈoe suivant d'équattons linéalres sous
forme matrlclelle :

a''rË,Prt t,

Nous ne discutons Pas le choix de la métûo<te <le résotutton, pulque une simple mé-
tfiode de type Gauss-pivot maximal permet <l'obtenir de raptdes convergencês.

-1.2,1.2. Facùeur de pondération :

Afin dhccroitre llmportance des points e4Érimentarx dans les zones clu profil
de cltffracËon,gue l'on Yeut prlvtldgler, o'n lntrodrrit gdnémlement des facteurE de
ponclératiq11 tcor. cee facteurs de pondératioa et leur affectaËon soat :

i  +6F 6F
E u ' L -  -rL I,l fu, *t

Pl 'Fr*ok )/ F*i

i r
D. ''o  F k. )

cxp I

L'introduction des aes fadeurs de ponddration modlfie sensblemeat le
<l'équations à rdsou<lre. En effet,les matrlces e etp6devleonent:

-o.
Qr - Eri .F^.+L

i.t o o fu,

Prt'p'+Ë Ë
3.2.3.3. Introcluction d'une matrlce des relattons :

pour le corps du proftl

pour lee queues du prof[

u-t0

II.I9

systâme

Dans la métttode <léveloppûe par Ayalawa et Oka, ll est poætbte d't!trodulre ôes
matrices ditês des relatloûs pârmeËast ft lter certalnE paramàtres eatrç errx par



elemple, daas le cas d'uoe séparation f"l-fru,la distance angulatre uiparantlec deur
piæ eet constasto et donnée par les conditions eryérlmentateo, dê mâme lerrrs formes
ænt identiqueo ou enæ,re le rapport lg*1/lg*2 est firÉ porrr la radlaËon ç66si6 (37).

Toutps cos remarques pêrmettent de dnpltfter les opéraEors, et surtout de limtter
leo temps de calcul.
En çffet, on peut dcrtre pour tout pamûàtre <le la tiste { *r, t.l, N } :

+.. , ., II-zo*n 'Ér* 
&, 

' *r*Àt

s_
ar'rà Prt E,

E'àç,.Q,

t*'#, 
Ë**'Kor'Prr

tl-z I

On défidt dorE la matriæ cles relaËons K* qul permet de rdsou<lre te système rd -
dult sulvant d'équatlons linéalres :

Avec:

3.2.3.4. Eryreesion <les dérivéeo partieflee :

Dens h matrice carrée P'j, rous retrouvone leo eryresdoas <lee différenteo dé -
rlvées parËelles de la foncËon F(r 1 It, t) par rapport à chaque dlément de ta listo
<te paramàtsee. hûs le caE deE foncËons ôe Peareoû VII asymdtriques, la tlste des pa-
ramètree Êst:
{*r, t . t ' t |  } .  {bo, [&,1o,â,f  ,k l t ; l ' lg (mnombre<lepfc) l

Ces dérlvées parËeltes ont la môme forme que celles domdes par Ayalam$,a. Il
sufftt<l! renplacer la fonctioa <te Pearson VIt symétrtque par se forme asymétrtque.
Il se rafoute bleo entendu la <ldrlvée parËelle par rapportà la varlEble d'asynétrte X,
donnée par :

#.-r ro {,.îf ( r*6r)2}-r-,îf ze.k(r+6.k)tr-22



P9* que ta ttndarieattoa <b t{ewton permette dhbouttr, oû coûysrgmût rapttle-
menù à la eotuttffi, il faut<lonnôr au ôdpartdes paramôtree arrsd proch-eÊ que ùssi-
ble de la solution exacùe. It faut doac que t, eott pæb e &e zûrodàs la pemtôre ltéra -
tion, Dans nos prograûmeo, nous evo,ûs prévu derrrcas de ftgure :

- on llæe une partle de dlffractogranrme ne contenant qulrne eeule rale de <tif-
fraction, auquel cas les paranètres de dépûrt sont automatl<iuement calortés par un
prograeme d'initlaltsation,

- on sépare dee proflts compodtes, auquel cas les paramètree sont reatrés ma -
nuellement (c'est le cas de la superpostton de rales votdnes lssues ou ûoû <tu coupte
Kosr-Koç2).

Dans le premier ces les valeurs du paramÔte cle mo<lutauon f et <lu ùerme a. liées à ta
largeur à mi-hauteuf,, Bont tntËatisées en utllimnt les relailons suivantes :

\rz-z
' r t4 rr-23

f . ln2
l8 l(r?,r_rîrr) tr?,rl

avec ût/2largerrr à mt-bauterrr eto,7, largeur au quart<le la hauteru.

Quant aux auEee paramètres lnltiaux, lle Eont obtenus Smplement à per6r :- de la poeitton du marimum pour Is- <le I lntensttd maximale pour I,
- le facteur de symdtrte t, eet ftxé à a&o.

Au $ ll-3-2.2. relatlon lt-tl nouE avons précis6 que le profil à ltsser cnnresporul au
profit net sans brutt <le fond. La valeur bo nfoutde, permet tt$vtter la <llvergence <lu
Procêssu9 ttdraËI. En effet tl est fadle Cà votr que certatnee des dérlvées frrUeUeedeviendraient intlnies en dehors du corps du profil de dlffracËon. D.autse p.rq lee pe-
ramètres iniËaux dotvent 6te donnés sans brult de fond, <l où t tntdrêt Oe te soustrU-
re avant la procécltue de ltssage. [â valeur bo est ftrde ûns les calcuts grâce à la ma-
trlce dee relailonE.

1E



3-2.1.6. Procdrture de lissage :

Pour une ttÉraËon au cours de lafttnement, le programme calcule un certaln
nombre de valeurs permettantôe fuger de la quaflté du ltssage.l{ous calculons les va-
leurs nrivantee :

.0-
E pl rF--^q) - F.rr..kr) t2
t.t 

o cx9 t
erreur staodard t {'

coeffic{ent de corrélatlon: cr,

.  P-trr

n-24

II-25

II.27

II.2ô

a-H

P.:
. é

tnl nit

I P,l F,*oq) - F..,(1) 12 
II-2ô

écarttfpe: S.'y ?

D'autres facteurs ûous permettent de frrger de ta qualitÉ <le la pondératlon :

&
E rF.*oh) - FcdGr) 12

indice de qualttd du ltæage : RP.

tarltæ <le qualtté do PoûddraËoû: FRp '

,|,r-Er)

Pl I F.*oh) - F.dcr) t2Ë
l . l

,1"': ':*q)

19



{. TESULTATS EIPEBIITEHTAIII :

{.1. Echantillon et conclitio,ns er[Érimentales :

Potu illuEtrer et tester le lissage et la sdparaûoa <les rai€s <b rltffracûoû, oous
avons utilisé la pouclre ZaO-ex Zn(0H)2. L'origine <te cetùe poudre a dtd <toanée au S
L2. l

Les conditiona e4Érimentales wrt les suivantes :

- anticatbode Fer-K*
- monochromaûeur avant graphtte (rates f*, etKof2)
- angle d incidence : l0 degrés
- fenùe collimatnrrr : 0,4 mm
- temps <le comptage : 9600 secondes.

4.2. Rdsultats:

La figure II-Û présenùe le dtffracbgmûrme complet obùenu pour ZnO+rzn(0H)2.
Pour des ralsons prattques lides à la tatlle mémoire de aotre matÉrlel tnformaËqul,
nous ne PouYons lisr et/ou séparer des zones danalyse contonant plus de tôOO
Poiots de mesure. t{ous avons donc <lé,coupÉ ce dtffractogramme ea quaEe zores :

- zone I
- zone 2
- zone g
- zone 4

rue (2021,
raie ( 100),
raies (002) et ( l0l),
raies (200), (l l2) et (201).

Pour les raio6 de la zonê {, aous evons effecûré <leur enalfsos r[fféreatcs en uodl-
fiantle poi<ls accordé aurprofils (cf. S II.3.2.3.2.), afiû de testêr la quatité des poudé -
rations.
Dans la zone l, le rapport signal/brutt est relaËvement fatble (<le I orclre <le {).
[e tableau ll-l présenùe l'ensembte des résultaE obteaus pour Zn0+x ?n(0H)2. Les
figures II-9 à II-13 préseatenttes proftls bruts etles foncËons <le ltæage. Sri æs
mômes ftgrrres sont représentds tes potyuônes brutt de foad.

{.l.Commentalres:

L'analyse dæ colonnes ? et ô du tableau II-l montre la bonne addquation en6e
les profils tissds et lee profits réets. t'd€rt rédduel est ùouforus Eès fatble.

t0
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Figure II-E :Diffracbogramme de En0-ex Zn(0H)2 position basse

srrq Zn0 en pastille
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Tableau II-l : Rdsuttâts e4Érimeatarrrpouclre ZnO.

Plan Inar 28 nari a f k Ecart reo. t erreur

200
tt2
201
200
tt2
e0t
002
l0 t
t00
202

392,59
2t16,2J
967,32
39+,63

2tït,37
959,48
ô037,95
l0ô60,{g
ô 197,55
346,92

ô6,987
89,252
90,ôôg
06,9ô2
89,248
90,ô67
43,ô96
,i6,065
10,210
102,97 |

l?,04
21,ô5
22,72
15,{ô
22,J9
25,56
7,3ô
ô,01
0, 12
26,47

l,ô I
2 ,17
2,  l0
1,59
2,31
2,10
2,10
l,ô7
z, l0
2,49

-0,2
-0,015
-0,12
-0,24
-0,0{
-0,13
-0,17
-0,05
-0,09
-0, l3

22,5

22,0

129,0

67, I
14,4

0,25t

0,3t

0,358

0,35t
0,20s

( r) (2t (3) ({) (5) (6) (?) (û}

tÉcificaHons:

- rales 2O0lll2l2Ûl : potds aæordé euxqueuee du proftl

- raies zOOt llltz}l : poids aæordd au corps du profil

- raie 100 : coefficients de Fourier

- raie 202 : rapport st$al/bruit faible.

Le pourcentage erreur eet<léftnt par :

terreur.
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Ia figure II-13 mmtre que mêue dans le cas de rapportsgnal/brutt relaËvement
falble (de l'orclre <te 1) le ltæage obbnu eet encore Ca 6onne q*lttd. tes ftgrrres tl-g
à ll-13 montrent dgatement que la pocd<lure de recherche automatique Cis
des proftls do'nnent ûos rdsultab tout à fatt satisatsants.
Hous présenùons.,à-utre <le omparatson tee résultats obtenus par Std[t-gss6q6(32)
etDevine etatr(E) (cf. ftgures tl-t+ et II-15). st<lkf-Beaaba<l uiuuse <les foncËons de
Peerson VII syuréEigues. Devine et ilL utûlsent des foncËoas de peareon VII où te
paramôtre de fo,rme estftrÉ eatier à lavaace (peeuoo-torentzienne).
Nous pouyons constater {uê :

- référence (0) : tes quoues des rales sont très dtotgnées du profil réet,

- réfdrêrice (3D : t'dcart au proftl rdel <lens les queues <lu profil est falble,
mais il apparatt aéanmoins quê les fonctions <le Peareon VII sous la forme asyméUt-
que proposée donnent de mellleurs résultats. (ponr pallter à ce problème, Sydki_
Benabad uHltse par la suito des foncHons de ugnot-nonaoil

Par rapport aux fonctions de Mignot-Rondot ( cf. relaËoû II-?), les fonctions de pear-
son VII présenÛant l' aYantage d'avotr trn nombre de paramôtres de ltssage tles proflls
plus fatble : ! au tieu de ô (d. retations II-?et II-g).

Afin <le s'assurer gue le ttssage consêrrre toutes les lnformaËons contenues dans le
profil ré+1, nous avoûts calcuté les coefftdenb de Forrrler des profils réels et des profls
Itssés. Nous avons uttlisé tes résultab tle la rale ( 100) <le lno- ex Zn(OH)2. 

'

La figure II-16 illuste les variations des écarb entre les æefftdenb de Fourier des
profils réel et Usé. On a posé :

a A(n) - Aprorn o,h) 
- Aprorn risre(n)

ô Bh) 'Eprorit 
o,h) 

- Bproftt *rch)

ayec : A(n.Q) . I et$(n.$) . 0.

Remarque :

Les coefftdentE <le Fourler de ces proflts <le rate ont étd celculés apràe avolr
trangformé te profil, oôtenu <hns l'espace <ltrect en 28, <tans I espace rdCproque en
untté s <léftnte par :

s"#
cetje transformation s'effecùre par interpolatjon dans t'espace direcl



-.

à r .

E
E r .

a.

Figure II-15 : Lissage par dês psêudo-lorentziennes
(cl'après Devtne)

FEure Il-14 : Liæage <!o rates par des foncËons stmétrtquee (<tâpàs Sydkt-
Bd'nabad)
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0,008

0,006

0,004

0.002

, âA(n)
/

/

I
J
I
I
l

0

-0.002

-0,004

Figure Il- 16 :Ecart Â entre coefficients de Forrrier' 
des profils réel et ltssé.

0n peut noter te très faible écart entre les di$trtbutions des coefficients issus des pro-
fils réçls et lis#s.

En conclusion, ûous pouvons dire :

- le tissage Par des fonctions de Pearsoo VII sous la forme asymétrtque
proposée permet une bonne représentatlon des proftls de diffractlon ré+ls quelles que
soient la forme du ptc tle dlffraction et la valerrr <lu rapport sgûal/brutL

- le lissage coûserve les caractértsflques <lu profil réet,

- le Uæage par des fonctions asymétrlques permetde mierrr rendre compte
de la forme <les queues de raie.
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CII,APIÏRE III :

CONTRAIT|TES RESIDI,'HJJS

ET MICRO -DUTORUATIOI{S
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I.{. Figure de pôles des dêfornations / Indicatrices
I,J. Constantes élasùisques

2. Introduction urr Desures de nicro-déformaùions

2.1. lntroductioo
2,2. Aoalyse de profils de raie
2 3, Méthode des largeurs iotôgrales de Voigt
2.4. Méthode de Yorren-Averbach

3. Rêsultats

3.1. Echantillons
3.2 Mesurc de contraintes Ésiduelles

3.2.1. Résltaæ
3.2.2 Etudc des oscillatioos
3.2.3. Meore de coatraioûeseÂ intégraLioo
3.2,{ Mesurc de contrainùes après filtnge oumÉrique des profils de raie

3,3. Mesurc des micro-défornrtions
3 3 l. Conditiooserpérinentales
3,3.2. Mcthodc de Yarrcn-Averbach
3 3 3 Metnode des largeunr iotégrales de Voigt

Bibliogrophie
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Introduction

Les contrainù06 résiduelles sont les contraintes multiariales statiques eo equili-
bre mdcantgue qut eËstont dans rrn systôme mécanlque ltbre <le touùe force ou mo-
ment ertérierrri. Ces contratntee apparatseent eutto arrr traltemeats mdcaniques ou
tûermiquee suble par le matdrlau et sont duee aur hdtdrogdndttés de d{formatlon
d'rrn domaine du matdriau par rapportà un autre. Un matdriau polycrtstaltiû présente
généralement des gratrc subdtvlsds en "domalnee'sdpards par tta réseau <le <llsloca-
ùons. Chacun de ce6 domainee eEt en fatt un easemble de mallles cristalllnes ldenti-
quês.Comme le montre Maeder, on <ltsttqgpe trols ordres de contratnùe de l'échelle
mictoscopique à ldchelle macf,oscopique r" :

- contralnùes résiduelles du troisième ordre : la déformation à l'*lhelle d'un ctris-
ta1iùe n'est pas homogône. Htes sont principalement dues à des ddfauts de réseaux
(lacunes, oistocauons, 

-...). 
Toutes les sources de discontiûuitd de ddformatton créent

des champe de contrainÙes localement très variables.

- contraintes rés{duellee du second ordre : la <léformation est ici considérde sur
plusiegrs grains du matériau. Elles représentent la moyeûne des contrahtes du trot-
iiàme ordie. Hlee ænt dues aux<tdsorientatlons entre grains, au caractôre antsotrope
de la déformation plastique dee cristalltùes 0ncompatibttité de la déformaËon plasti-
que de gratn à graln, ou de pbase à phase).

- contrainùes résiduglles du premier ordre : ellea représenteat la moyenne des
coutraintas du second ordre à l'échelte <tu polyatstal.

Dans le cas des matériarrxréels ces trois ordres de æntraintes se suPerposettet ll est
bien entendu que leur6 effets ne sontpas tous lôentlquee :

t. Cas des ûatdriaur monopbasés à petfts gratos : ll est dtfftdle de séparer tes effeb
dee cpngaiûù3s dordre 2 et dordre 3. tes conEalntes dordre 2 ae produtsant qu'un
élargtæementdu Plc, il estconvenu de noter la conEatnte aæod6o o'rto.

ii. Cas dee matdrlaux monophasés à groe gralns : les coatralntes <l'ordre 2 produisent
un déptacemeot du plc de diffraction, g Oteû qu'elle est notde ollt'|.

iii. Cas des matérlau bf-phasés : on reaæatre id Ùous lee types de cutraintes évo-
quds cideæus

6t



Aussi, les contrainùes soat ellee clagsieg en trote catdgo,rieo : ,

- micro-contrainte : contraintee dor<tre 2 du type olln 63<tordre 3 reltées aux
<léformations iatrocluttos au nlveau <b la mlcroetrucùlre,

- macro-contraintes : coatrainùe <l'ordre l.

- pseudo,macro+o,ntrainùes : contratntee d o,rdre 2 du type ollM.

r.nilorm slr,oin
or

MACROSIRANI
(rnocrostress)

i-
do

mmn
shltl d he-> 
dflroclion pedr

nqr lnibrm shoin
or br.Êdeni! cf lhe

MtcRosTRAtN + à;rroa;on" Ëok-
(microshess)

Figure III- l : Ordres des contralnùes (d'apr66 gEs66ç{l)1.

Les macto-coatralûtês s'obtieaaoat en mesuant le déplacoment du ptc <te cttffracttof,
corrêsPondart à une distance tnterrdHorlatre dlffdrente de celle du matdrlau ddtoo-
ttonné llbre de touùe coûtrainto. Lôs micro-contraidos ae soat eeilrabl€s que par
analyse <le ldlargissement du pic de dtffnctJoû I. Ia ftgnre III- t préeenùe æhématt-
quement les trois ordres de contratnte et teurs effets Eur uû pic de <llffradloa.
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Dans ce chapitre, nous dûr<lterons tout d'ebord les cmtraiabs rftilduelles, pûs les
constantos ndiocrlEtallographtques permettant de tsntr compte de l'anlsotropie cris-
tatlographique. l{ouE pr&entorons enfln la tôchnique de m€eure et de calcul des
micro4éformailons dans le matérlau dhrôté. Lee meeuree de contratates ont étd ef-
fsctrréos en uflllsaût le montage gontométrtque v Bs).

I. IIf,STITE Df,S GOilTf,,AIf,Îf,S Tf,SIDTIXLLXS :

l.l. Prindpe <le mesnre des contraintes réstduelles Inr dtffraction X (2):

Le dtstaûce tnterréticulatre dn' entre deur plans crlstalttûs eet utttteée comme
iarrge de déformatJon. En effet, suivaûtla loi de Bragg :

2 ' dnr, ' ffi gn,, - I ' on obËent par dtfféreaclatJon :

i* 
-'cotaûB 8*, 'Â B*, ' III. I

La vartatJon de dlstance interrétictlaire est donc mesurée par la varlatioa angulatre
<le la po$tion du pic de diffraction. Cetle variatlon Eera d'autant plus grande que 8,
angle de dtffraction, sora plus grand.

Remarque : Cette varlatloa peut être ôue à ta mise en contralnte dtrrant la mesure.

1.2. Etat de contratnte btadal :

1.2.1. EquaËon mécanlque :

CoaSdérons un volune spbértque tsolé appartenant à trn soltde homogène et iso-
trope, Sl on fatt subtr à cet élément rrne <léformatton dlastlque homogène, ll se <léfor-
me er un elltpsoide cçmme I lndlque la ftgtre III-2.

Les lots <!e la Mécantque aou6 permetteot alo,rs d'eryrlmer let déformaËoas Cfç, c'est

à dtre sulvant la <ltreciloû 0 V) m foncflon deE conEatntes prlndpalee o 1, o2et o3. En
consldérant <lâutre part que la coatatnta or est nulle à la srrrface du matdrlau, nous
SYOOS:

. stn2v. { o,. *'l *oe.go'r t - Ë . ( of 02)t
IY

6
t

.  I  +U
E

0n note : . or.aos'l * o2 sn2f
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o+
t+'*

o,t  E,

Figure lll-z :Dlrection de mesure etdéfintËon des angtes.

On a cl autre part :

âtr-# ers,"-+ rrr-3
Dans ces relaËoas u et E représentent, reopectlveaeat, te mo<lule de Foisson ele mo-
dûe clToung.
Cette relatioa, ttnéaire en dûI, estappelée rot des sint

En diffraction des myons I, seuls les plurs ftn) vérifiant la toi <le Bragg parËd-
pent à la dtffracttoa (cf. figrrre III-3). [a ddformaËon est donc mesruée dsns une Of -
rection partlcultère, appelée ùrffiu rûnarecre, coffegpon<lant à la direction norma-
le arrx plaûs dtffractants
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falæeau tnddent

directlonto*

fatsceau dtffractd'

normale aur plans fttd)

normale à la surface de l'échantlllon

F[ure III-3 : DllfracËon d'un fatsceau I par rra plan (bH)

La ftgrrre III-{ prédæ les repàres de mesure et de laboratotre t t I a|a$ que te repe -
re de la plèce tP l.

Remarque :

Toutes les gran<leus Eont géoéralement erptmées drns læ repàres :

Xc. Brederu eryrtmde dans le repàre lCl --, repàre crlstalllin,
1t . gyanderrr eryrtmde <lans le repàre ltl --r repÔre <l'e labontolre,
I . grandorr erprtmde dans te repÔre Fl --r ropàre d,0 tt ptÔce.

En zupposant que tes æntralates de ttpe oB ænt aullee à ta $rfaco ôu matdrleu aûa -
lysd, on se réfàre à un état <le contratnto blaËat. Le teneeur <les æntralnteo dans le
repôre de ta ptècê s'dcrlt :

o,,

6tz

0

otz o

6zz o

00



Ce tenseur peut bien entendu s'écrire en termee de contraiates prindpalee :

N3, P3

o, o o
0 6z 0

000

PT

FEure III-4 :Repère lPl :pièce ILI :mesure El : repère prindpal

Les relafions (31) et(32) dolventdoncêre adaptées au cas<le la mesure desoon-
traintes réstduelles Par le métbode de diffractlon des rayons I. La déformation mêsu-
rde étaat retatiYe aux seuls plans (hkt) vlo6s, ll oonvlent de tentr compte <le l'antso-
tropie cristallographique tntroduite en déflotssant les constanùes Stftfl) et SfirH)pour les plans considérés. [a relatton B l) s'écrit donc :

Êrvhkl). 
f 

srtnu) .or.$n2y + s,(hkr).( o, + or)

70

III4



âYêc: |srtnnl .# , sr(hxl).-+ffi er Erûur.+

CeËê relation rous perme[ consalssast Stûkl] S2$trl) of do la dietance lnterréticu-
latre du matdriau non co,ntralnt, <le calculer ta irûEalntÊ o1à partt de la peote et de

lbrdonnée à I origtae d,o la drotte E1V m fonctlon dnl, æmme I ta<ltque ta ftgrue
rrr-5.

d.  -  d
EOVo

d
o

t  - f , .  r
fr l

\pon*: r.-L"*

dnz v

Ordo,nnéeàl'o,rlglne: b. 
TrO, 

* Or)

Figure III-5 : tot ôes dn2(T)

Pratiquemen[ on calcute qV - E" rvec E, <ldfo'rmattoo mearrée à y. f ' f :

d -d d -dr
ôrr

do dr

7l



CêËÊ simpltfication nous permetd'évitsr la meeure, touiours très <ld'licate, <te do dis-
tance interréticulaire du matdrtau détentlonné. l'errerrr cornnlæ estndgugeabie.
La loi ôos stnl n'est donc valable que <lans le cadre <le ærtatnes hypotbâæs :

- le matériau doit ôtre nomogône, conËnu et quasi-lsotrope,
- les déformaËonE et les contralntes <lolvent Stre nomogdnes cans le volrrme ùou-

ché par les rayons X,
- on supPose l'état de co,atratnte btaËal, car la mesure est superftdelle (do s d1).

1.3. Etat cle contrainùe Etaxiat : métûode <te Dôllo etCohen (3)

Dans certains cas de traltement des matértaux (recËftcaËon par eremple), la cou-
che superficielle est très fortement perturbée. La courbe Ettv . fGtnï) n'est plus lt -
néaire du fait de t'eËstence d'un cisaillement parallèle à la Enrface du matÊrrtuhl .6
courbe se dédouble comne le montse la ftgure III-ô en préseatant denraf,cs noû su-
perposables à y > 0 et V ( 0.

Figure III-6 : Dédoublement<lu grapbe.
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L'eryreoeion de la ddformation dans la dtrection de mesure Lr en fmction <le la dé-

fo,rmation E , eryrimde dans te re$re de la ptèce IP leet:

'  d  -d
r:.

ry do | | tz 15 III-5

* E zz. sln I . dn2 V * Ër, .ff i  0. stn 2l + trr.cos2v

Sutvant Dôlte çt Cohen, les grandeurs zulvantes sont tntoclultes :

- la moyeûûê : ^r. i,( ,rt *- ei-l . 
o*Ë 

ult- 
- t rrr40

- ta déviarion : r, - i( E;+- 
{-l 

. 
+ 0

En tenantcompte ûe l'équattoa III-], nous avons :

âr.833+t Er, .* ' l  *E,r .dnZt *Err .dnl  -Er,  ) .*o 'v

u, .  {  t , ,  .  cosl  *E*. s inl  } .  smle V I

On peut congtrter guê a, eot linéalre en fonctloo de slna y, alors quê a2 l'est en fonc-
tlon de stnl2yl, Ces proprtétés nous permettent alors d'évaluer le tenseur complet des
contraintEs, à condltlon de connaitre do. CefrÊ valerrr de do pÊut âtre obtenue de deux
façons dtfférentes

- éltmtnatioû pbtstque des coucbee superftctelles de léchanttlloa et mesure de do
<taas une zone où l6tatde contralnte estzuppp6d âUe Utalat,
- utillser la ændltlon de nullité de orr ea zurface de l'écbanËllon pour, aûalfti-
quement, calorler do.

Alnsl, oa obUeot zucceeelvenent :

- Glr par lbrdoonde à l'orlgtae de le drolte ar . f(dnl) - Ell

- 0* )pûr lâ pente de la drotte al . f(dnï) à I . gr

- Er, )Par ta pente de la drolto ar . ffttaI) à 1 ' 9ge

- (t'

- (En

-tn

- Ezz

7?



- 8,, par la pente de la clroibe âr = f(sinZv) à 0 = {}o
- 8,, Par la pente de la droite al = f(sinlZyl) à 6 = 0o
- Êr, Par la pente de la droite aa = f(sinl2yl) à 0 = 90o

Les éléments du ùenseur des contrainùes og1 dans le
alors par la relation ;

sr(hk"t)

j  srtmr)*3.s,(hkr)

t  t ra

-  f , r3

, t: l

repère de la pièce s'obtiennent

r..-. I {rr, -si i  .1l j srtnrrl

avec 6i1 symbole de Kronecker.

[8 , , *  Er ,  *  S33l ] II I .7

0n trouvera en Annexe I les calculs relatrfs aux erreure statisliques de comptage et
rystémailques ainsi que teur influence sur la mesure des contrarnùes

1 + Figures de pôlggdes délormations / Indicatf,ices :

De nombreux auteurs (5i, i6f, (7'ont présenté des figures de pôles des déforma -
tJcnâ ou des largeurs a ml-hauteur. Ces figures portent ce nom parce qu'elles sont
constf,uites et obtenues erçérimentalement de la même façon que les ligures de pôtes
de te:rfure. Pour différenùes positions angutaires (V,0), le calcut de ta déformation est
effectué en uttlisant la relation III-1. Cette mecure est ensuite portée sur une figure
de pôles à la posilion (0,v) correspondante en lieu et place de l'inùensité mesurée dans
le cas d'une ffiesure de texture. Le nom de figure de pôles n'est pas adapté à ce type
de figure pour la raison éviderrte que le ùerme "pôles de déformation" n'a aucune si-
gnification physique. Nous avons préféré utiliEer le nom d'indicatrices car elles pré-
sentent dans l'espace une caractéristique du rnatériau analysé.
Il est bien enùendu que l'erçloitailon de ce type de figure resùe encore entièrement
qualitatif comme le précisent Hoffman et a[!. {6i. Ils montrent d'ailleurs qu'il n} a gé-
néralement aucune corrélation entre ta figure de pôles de texture et l'indicatrice des
déformations (cf. figure III-7). Par contre Maurerril kouve une corrélation entre
I'indicatrice des largeurs à mi-hauùeur et la figure de pôles (similitude des lignes de
niveaux).

0n peut représenter en fait deux types de figure différentes :

- t'indicatrice de déforrnation en proiection stéréographique,
- l'in,Jicatrice de déformation avec une échelle modifiée en sin2y.

Dans la direction (V,0) de la projection stéréograpbique et de la proiection avec échelle
rnodifiée on peut reporter la déformation, l'écart (28 -280,V = g) ou la position 28.
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ptan (200) plan(21l)

Figuree de Élee <te déformation : (indicatrice de déformation en proiection
stdréographique)

ptan (200) plan(Z1l)

i - i + 1 : i +  i + l  :

429  =  0 .071o

Fture III-? : Ftguree <le pôtes de textre et<le tléfo'rmaËon.
(eelon flloffman et gile);



Il est alors facile <le montrer que, dans le cas d.rrn état de coatratnte prrrement bia-
Ëal, l'lndicatrtce <les cléfo'rmaËms à échelle mo<ltftée présente des cercles (d o, . 6z)
ou des elltpses (st o1 x t2lcentrés sur la poeiton T.0.
Il est regrettable que peu <l éûrdes théoriques portêût sur ces tndicatrices <tes défor-
mailons. Une analyse plus préctse permettralt sans doute d'en tlrer <les tnformaËons
non,llus qualitatives, mais quantitattyes comme le préctsent Bratman (E), Leffers et
41{e).

l.s. Calcul des constanûes radio-cristallographiques :

Nous avoûs vu gue le calcul des cootrainùes résiduettes nécessite la conûalssance
des valeurs des coastantes élastlques radiocristatlographtques St(h[,t) et S2(hH). [e
calcul de ces valeurs dépend du modàle mécantque utttisé. les modèles corrrants pro-
po#s sont :

- le modèle de Voigt {to1
- le modèle de Reuss (l l),
- le modèle de Krôner (t.21, (t3).

Nous nous sommes ltmités dans cetle éhrde arrx matdriarrr de tfpe orbtque. DeB éUr-
des préctses et détaitlées ont été.proNes polu les autes classes de symétrie pour
ces mêmes modèles mérnniques (l{).

1.5.1. Calcul avec le modèle tle Voigt :

Dans le modèle mécanique de comportement <te Votgf on suppoÊê que t état <les
déformattons eet homogène dans le matérlau. Atnst les <léformaËons I l'dcbelle du
crtstallttes sont égales aur déformatlons macroocoptques. l{ous obtenons poru tes
constaates élastiques radtocrtsta[ographtques :

jsrtn'l .{ffi

s, ftkD. 
2 so( st l-* 2 s*) * 5 stt'sr.

6 so + 5r*
où st 1, ss_2 êt s** sont les constantec de ratderrr du monocrlstal, et so le terme d'antso-
trople, <téfint par :

S0 'St ,  -  8rZ -  j , r*
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1.5.2. Calcul avec le modàle de R,euss :

Le modàte môæntque de ReuEs consdôre les contratntes bomogènee dans le vo-
lume considéré. L'es coatratatrs mictæcopiques Eoat do,ac égales atrr cmtraintes ma-
croocopqueo. 0n obtient aprèo calculs leo erpreætons $rlyantes :

l (
2 

-e (hEl) 'sr 
| 
- t,, - 3.rhtt).so

Srftf,t) . st2 * r(ffi,l).so ayec I(hll) .

Le tprme rftH) est appeld facùeur d'ortentation. Les conetantee élastiquee radiocris-
taltographtques sont égates atu constantes mécantques lorsque rûtl) . r0 ' 0,2

1.5.3. Calcul avec le modète de Krôner :

Dans cn modèle, on assimlle cbaque cristattttp à uae inclusion spbérique qui pos-
sède le caractâre antsotrope du monocrtstal. Cbaque iaclusion est entourée par la na-
trtce lsotrope formée par I agrégat polyaistallin. Cetta matrice possède les proprtétÊs
macroÊcopiques du matdrlau. Léfirde du comporùement d'une lnclus{oa antsotrope
dans un mllieu tsotrope condutt à inEodutre rrn tenseur !*r appelé tenseur <te polari-
satton. Porrr une lncluslon sphértqug I élément t ,. clu tirnserrr de polartsatlon s'er-
prlme facllement en fonctlon des lnvariants (x,;r, v) <lu tenseur des constantæ de rai-
deur du monocrlstal et des modules dToung E et <le co'mpees{o'n G. Lo calcut de la
valeur de t o condult aux coastantes élastiques radlocttstallographtques :

f s, rnnr.

srftkt).*-* -t

2. ITTRODUCTIOX AIIT HESTIIES IIES UITTO-DEFOf,TAIIOIS :

2.1. lntroduction:

Contrairement à la mearre <lee æatralntee r{dduetlee où la podËon du pic de
dtffracflon noue tntdreeeat! dang la meeue et le calarl dse mtcroddformaËo'nE, Beule
la forme du pc eet enalteée. Bn effet, on admet uruellement que I dlargiæemeat des
pics dê diffractio'n eet <lû à la tatlle dee domaiaes de <llffracËon æh&ente, aurfautes

I
ZG 3tt -5.rthkt)l t{{

I - 5.t|(ht$l.t{{ avec F(btl).

( h2 * y2 *1212

\2  *1212 *L\2

( b2 * y2 * 12'12



d'empilement danE certaine plans hkl et aux mlcro-contraiotee (coatratatns <lordre 2
et 3). Il eet poedble à perËr de quetques mesures tle séparer lee effets de tallle et de
ddformatton à parËr de la forne d'un p,rofll de rate Ce CffncËon 1(l!) (16) (l?).

2.2. Anallse d'un profil <l,e raie :

Outse le falt que le proftt de dlffracËon est <téplacd par lee macf,o{ontraiabs,
celui+i contlent <lhutres informaËons. En effet le proftl tte <llffracËon observd r6sul-
ùe de la superpootËon dlrn certaln no'mb're de facùerrrs <tont les prlndparx soat les
suivants :

- le brutt de fond (cf. $ II.l.3.),
- les tmperfections crlstalllnes (tal[e, mtcro{d'formations, fauùes, êtc...),
- h gdomduie instrumentate Qd'ométrie, absorptlon, dlstribuilon du rayonne-

ment, etc ...).

Pour atteindre les grandeurs gÛ ûous lntdressent, à savotr teo imperfecËons cristalli-
nes, ll nous faut sd'parer les divers facùeurs énoncés cidessus, Nous ayons à not.e
disffition plusleurs métûodes que l'on ctasse en trois groupes :

- les méthocles utlltsant l'analpe dÊ Forrrler (lE) (19) (20)
' teE méttrodes utilieant lee largeurs tntdgratæ (21) (22) (23)
les mdtlrodes uËllgant les vartancæ (2{).

Les <leux premiùræ approches reetent les plus usttdes et soat comparables dans leur
prtncipe puisque ùouÛes deux utlisent rrne ddconvolution pour effecbrer la sÉpar'ation
et le calcul des grandeurs assodées auxtmperfecttons cristalllnes. D'autre ptq toubs
deux aécesdtent ta meeure d\rn proftl de diffraction d'un dchan6llon staa<lart coate-
nant les Eeuls effets <l étargiæements tnstrumentaux

2.3. Méthode des laryeurs tntdgrales de Voigt:

Rappelons tout dâbord la <téftniËoa de la targerr lnHgnle. pu déftatË0q cette
grandeur est doonde par la relaËon :

28,

p (28) '# 
J n'tzel . d(zs) où P'(28) reprdsente la <tisttbuËon-to 

28r dô ta pulssanoe totale diffractde.

Suite à de nombreuEes auEes mdthodes uttlisant tæ largeurc intdgrates (Fagner, lil-
liamson et tlall, Scherrer) (2t), h métûode des largenrs 

-intlgtales-de 
voirgtËdd'pr;-



poeée par lângford (26). Hle repæ sur le fait qu'rrn profit ôe <liffiection I peut ôtre
rep,résentÉ, en petuiùre approritnaËoû, par une foncËoa de Votgt tzzl 16. Anneru 2),
Elles résultent de la convolutlo'n d'une fonction cle Cauchy et <l\rne foncËon de Gauss.
Soit:

- h(s) h dtstrtbutlon de I tnùensttd rltffractée par l'échanËllon analysé,
- g(s) la dtstrtbuiloa de llntensitd dtffractÉe par un échanttllon stan<lar[
- f(E) la diEtrtbutlon de l'inteû$té diffractde de la raie vrale,

alorE on sait que h(s) rdeulte de la convolution des fonctlons g(s) et 11s1 (2E)'

b(E) 'J rtul . g(s-u). <tu III-'ô

III.9

Si lee fonctions h, g et f eont suppoeées ôtre de forme votgtienne, on peut alors écttre
pour les composantes de Cauchy (tndtæ C) et de 6auæ (indice G) de ces fonctlons :

f
h.(s) " I fc(u) .8.(s-u). <lu

f
bo(s) .l fc(u) .Bo(s-u). du

Les largerrrs lntégrales des compooantes de Cauchy et de Gauss de la fonctlon f sont
alors obtanues par les relatlons sulvantEs :

pl'Bl-4
r1tof " ( pll'- r pll'

En uttttsant les relaËons de l'Anneæ 2, Langor6 (2e) et De Ketfser et gût (30)'(31) mon -
tent que tes compoeantee de Cauchy et de Gauæ peuvent ôfe OdCuttee du rapport 2o
/ F, appelé facterrr ôe forme, mesrlré pour tes proflls h et g. Ils propoeent alorE les
relatioas approchées zutvantes obtesues par ltæage nrrnérlque :

f 
. ,,oro? - o,{oo3 ,?-r,??50 ,-u f

ilI-10

f 
. o,o* zo + r,ltô? 'p - z,zoqs(? + r,o?oô ,if

Les valerrE de la largeu lntégrale p et <lu facteu de forme de la foqcËon f eont obte-
nues par les formulee ernplrlquee sulvantes :



3 
. **fi . ;.ffi - ez34r.e - 2't?6x'

l' J# { - r'fi ..ffi } - o,toos., 3'5 x avec r, . +p-
unFc

Il suffit doac de mesurer les largeurs à mi-hauùeur o et lee largeurs iatdgralee B des
profils expérimental h et stan<lart g pour obteûir les largeurs tntégralee <t* compo-
santes <lre Cauchy et de Gauss de cbacun des proftls. lee relaUoas III4 et III-10 per-
mettent quant à elles d'effechrer une décoavotuilon et d'obteûir par tà mêae les lar-
geurs intégralee des composaaùês de Cauchy et <le 6aus du profil prrr élargi f conùe-
nant les informations microstruchrrales déstrées.
Il est généralement admis que la contrlbution de I'effet <le taille d,es <lomataes cohé-
rents de diffractton est entiàrement représeatd par une <listributtoa d,s qryÊ Caucby.
La dimension appareate <les domaines de dlffraction cohérente est alo,rs d,onoée par
la relation classtque de Scherrer :

Les micro-déformations sont reprdsentdes par ue distrtbutioa de type Gauæ. On ob-
tient alors par dtfférenda$on de la lot de Bragg :

O . +- avec I longrrerrr d'onde .
F, cos e

5= Pfo
{tâng

I I l- t  I

III.12

rrr-r3

Il convleat ùoutefols de noter que ta valeur de ta <ldformaËon obùenue ne correspond
Pas à celle de la métbode de farren-Averbach. Dans le cas où la dishibution des
micro-déformatlons sult une tot <le type Gauss, alors on obtient la relaflon dvftlente :

I
6-L{t.ê212

Dans cetùe eryreesion < e2>tt2 reprdseate la moyenne quadraËque des mlcro-
déformations calculée par la méthode de ffarren-Ayerbach. Il est blen entendu que
dans le cas de matértau présentant <les contratntes réstduelles, la relaËon III-13 rte-
vient:

I
â. 

i l^ {*e2t -* e"2 } 2

EO

I I I-14



2.4. Méthode 0e fiarren-Averbach : (cf. Annexe 3)

Comme daæ la métlrode pricédente, le poftl rdel h(e) rdeulte ô,e ta coavolutlon
dtrnprofilinstrrrmentalg(s)etdupofttvratfG)(cf.relatlonIII"0).Poureffecùrerla
déoonvolutlon, c'eet à dtre retrouver f(s) connaiseant b(s) et g(e), on uttttse ta mdtûode
de Sùokos(le). CÉËê méttrode utitiEe les propiétés des transformées de Fourier. 0n
moûtre quê :

H(L) . F(t) r G(L) III-15

où H(L), F(L) et G(L) représenteat lee transfo'rmécs de Fourler lnverses comptexes des
foncHons h(s), f(s) et g(s). La Sgnittcation <le la varlable L, llée au nombre barmoni-
quê n des sértes <le Fouler, e6t donnée en Annere 3.
ia métho<te de Stolces permetde calculer lee parties réeltes ettmagtnaires de F(t) par
les relations sulvantes :

H (t).6 (t) + H.(L).G,(L)
F(L) r4-r'-' 

oftrl - aftrl
I l l -16

H.(L).G (r) - H (L).G.(L)Fr(L).ffi
f l

âYâC :

Ft(L) et 0,(L) parties imagtnatres de F(L) et 6(L)

Fr(L) et Gr(L) parttes rdelles <le F(t) et G(L)

l{otonE que d l'analyse eot effecûrée en prenant le ceatrolde deo raies tle cllffractlon
comme origlne,lee coefftctenb imaglnairee sontprochee de zéro.
loe coeffictenb de Fourler réets de ta foncËon f(s) soût alore reltés aux mlcto-
déformaflons etla tallle des <lomalnee de <ltffracËon coh6reate par la relaËon :

Ar( L, p ) . eD( t ). As ( L,p) ut-t?

AD( L ) 
', 

æefftdent ôe tallle

es t f, p ) coeftlctent de <ltstorElon

p ordre d,e ta réfteËon

0a montre que le coefficlent de taille eet tn<tépen<tant de l'ordre de ta rélteËon à l'in-
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Yerse du coefficient de disto'rsion (ou de microddformatioa). C'est cetùe <ldpps6.o..
Eulvant I'otrdre de la réfleËon qui est uttttEde pour séparor c08 deux æefftdents (cf.
Annexe 3).
LhppltcaËon de la méttto<le de ï?arren-Averbech aécesste <lonc la mesure d'au-
molns quate proftls Pour pouvolr effecùrer la séparaËoa des effets de teille et, <te dis-
torsion.

3. R,ESULTAIS EIPER,IMEITTAUI :

3.1. Echantillon :

Les mesures de conûaintes résiduelles et de microdéformation ont étd' effec-
tuées sur des échantillons d'aluminium fournls par pECHINET.
Nous disposons :

- d'unê plaque d'aluminlum T0Z5 étât T6 billé,
- <l'unepoudre d'aluminium Baudier Ag recuite 100 h à 35ffi enrobée <tans

l'araldiùe.

L'd'chanttllon d'aluninium noug a servi de rdfdrence danE la meorre des containtes
résidueltes. En effe[ la valeur de contrainùe fournte par pECHIHET est:

6l ' -73 +/- t0 MPa

La poudre d'aluminium ngus a servi d'écbantillon stan<lart dans la mesure des micro-
déformations.

1.2.1. Résultats :

Les conditions e4Érimeatales sont les srJvantes :

- anticatbode :Fer raie Kæ,
- angle d'lnc{dence : 79,0f (position de Brugg) raie (400},
- monochromaùeur : graphite avant,
- angles y pos{tif etnégatif, 0 . y < 6tr
-ôy '15o,ô l -0 |c ,
- plan (400), 28. 146,105o,
- temps de comptage : 600 secondes.
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Le tableau III-! présenùe les rdsultrts <les mesures effechrées pour l'écbantillon
d'alumlnium 7075 état T6 bt[é,
Les vateurs des constenteÊ élasflques S,ftkl) et $(hkt) ont étd calculd'es avec le mo-
dèle <le Voigt:

Sr(400) . - 0,464.19-l gPq-l

52(100) . 0,36?.lo-{ MPa-l

Le tableau IIt- l contlent lee dlvereee mefluee de contralntes effecûréeE en utllisant
ùoutos les métlrodes de po,stionnement programmdes, à savolr :

- analyse du profit brut : ceatroide, ûaxiûlum de ta parabole, milleu de corde
- aaalyse du profil liæé : centroide, maximun fonctlon de lisçage.

Tableau lll-l : Meanre de coatratate

lléthode de posittoanemeat Coatrahte et crrour ca llPr

centroide

maËmum parable

mllleu de corde

centroide fonctlon de ltssage

maËmum fonctlon de llæage

-99 *-  13

- 6,1 +- 19

-21 +- 19

-7J +- 14

-00 +- l0
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Ftue III-E : Proftt ù rate de dtffrecdon ptan (232) à f . f, T. f.
fiempe <le co'mptage : ô00 eem<les)

L'analyse du tabteau III-l amôoe ptusieurs oonmentalres :

- eo tenantoompùe de l'erreur de meanrg la valeur de contrainte elculée e6toû
bon amrd avec la valeur de réfdrence donnée,

- t\rËltsattoa tlïne foncton ù tlsnge (foncËoa <!e Peqrson VII asymdtrlque)
doune dee rdmrltab nËsfrtsanh

- te valeur obtenue ea uËtisant le milieu <b ærde eet aberraab. Ced s'epltque
fadlenent PÊr le fett que leo proftts de nte ont une forme trés lrrdgu[ôre 0a ftgure
III- û pfteote le cas d,o tâ rele (ZZZlde oet{cûaaËllon),

- conme le p,rddse lrilaeder (l),les ædllaËoas oboervées dans la <lisElbuËon des
aagteo 20 ea foncËoq <fe dnfo æ,ut ûree eesenËellement à lr tallte d0€ grâtns oonsË -
hraat ldchantlllon.

! ,11.
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D'autre part, l'analyse du tableau III-1 montre tlntérêt <le pouvoir dispooer du plus
grand notnhre de gfancleurs mathématiques permettant <le défiair avec prdcison la
poeition <lu ptc <le <ltffraction. En effet,la quatttd des enregtstremeats et la forme des
pæ de <ltffracËon intêrdtt t piwf le cholx d'un type de postËonnement <lu ptc de
dtffracËon. Î{ous avo,ûB pu reûrarquer que ta m6me techntque <le podËonnement d'un
proftl de rale ne pouvait âtre utittEée dans toute la gamme <l'angtes ç. C eot pour pal-
ller ce tfpe 0e problème que nous avons prts le paril de calorler toutes les gran<leurs
permettant de posfUonner le plc de diffracËon. C'est par une analysê vizuelle epæte-
rftuJ de tous tes profits de raie que le cbolx de la gfandetr est effechré.

3.2.2. Etude cle l'oscillatton <les graPhee en slnL

Comme nous t'ayons préctsé cideæus, de fortee osclllatloas perûrrbeat la mesu-
re des contrainùes rés{duetles. La cause de ces oscillations semble devoir ôtre attri-
bu6,e à la taille des grains constituant t échantillon. lfous avots alors effecbré <leux sé -
ries distinctes de meflres de contrainte :

- mesure de contratnte à 1- 1Y
- mesure de contrainÙe à I = 2f

En effet, si léchantilton ne présente pas les mêmes caractd'ristiques au niveau de la
tailte des grains selon ces directions, les corrrbes en sin! ne dolvent Pas présenter te
même caractère osciltant.
Les figures III-9 et l0 présentent les variations des diverses grandetrrs mesuré+s
dans les même condltioas eryÉrtmentales qut sont les sulvantes :

- écbantillon : aluminlum état 7075 T6 billé ol . - 73 È10 MPa
- anttcatûode :Cu E*
- temps <le comptage : 600 secondes
-ôY " 5o,ôl 'F avec 0<y < {}c et lO<f c 2f
- angte d'lnddence : 6ô,040 (pociltton <le Bragg)
- plan : $221.

Chaque mesure a été répdtde troiE fois avec ut tempe <le comptage de dir minutns
aftn <le s'aseurer tllrne bonne qtreltté <le profll.

Légencle des courbes figtrres III-a et t0 :

E :meanreà1.1ç I  :menreà0.2f .

E'



I I Ê  2

0.0

Ftgure III-a :Variation de la positton <lu centroide <28> en fouctJon <le sint

40Q
0,0

Figure III- l0 : variatlon de I inûensitd diffractée en foactio'a de dnt.

0.30,20.r 0,4 0,5



Les contraintes calculées à partir de la figure III-9 sont:

o,-,0.--03t ô MPa

o,-r0..-9ôt l l  MPa

Une sérle de mesrrre pour u[e direction I variaûtde tr à gtr a donné te rdsultat sû-
vant:

i l0

r00

YV

a^

Âfr'

50

.{Ll

1 t l

20

l0

Figure III-l I : Variatio'n cle ta contratnte -of m fonction de l'angte 1.

Ces rdsultats mo'ntrentclairemeat que la menre estlargemeat trtbutaire ôe la direc-
tioa <b la mesure. Ils montrent égalemeat qu'auflne co,rrétatioa o'a pu âtre étaOUe
entre iût€rsitd rlu pic de dtffrac{loo ettee oedllattonE obeervées.

3.2.3. Meare 4p co'ntratnte par tntdgratoa :

Une tcchnlque couraament emptoyée pour attÉnuer l'effet de tattte de graia
consiste à faire æclller t échanttltoa de t ôy sutvaat l'angle <!e <ldclinatsoo y. Cntte os-
dltatlon permet do,nc d'effeciler uoe noyesûe de la &osure des ôdformatJoas. Une
autre bchnlque conslste à augmenter le volume dtffractaat en modtftant la tallle <le ta
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tache de <ltffracËon Eur l'écbantlllon. Cette derntère tachnlque s'est avérée laopdrente
dans notre caE. En effet leE oedllaËoûs, bten qu'atténuées, dtaieat êncorê prdsentes.
Pour Eimuler l'oedllaflon de I échantlllou autour <te l'angle y, ûous ayons effecùré nne
sdrie de manipulations par tntégratlon dlscontiaue le long de rayoûs à t constanl
L'intdgration 'coûtinue' est reudue lmpoodbte du fait que I interface de pitotage du
moteur y nhdmet pas de vtteæe d'tatégraËoa tnférterrre à o, t s/<tegrc.
Nous avoûs donc remplaoé I tntdgraflon co,nttnue par une lntégraËoa <llscoaunue zur
des plages ôy . 5o par pas de O1o. Sur la totalttd <le la ptage engrrleire À; les proftts
sont 'addltionnés'. Il en résulte que le proftl obteau reprdsente ure moyenne Bur
tous leE domaines en postËon de dtffraction dans llntervalle considd'rd. [a déforma-
tion ainEi mestrrée coffespond ators à la moyeane des ddformations de la totalitd' des
domaines diffractanb visés. CeËê techntque permet claËdnuer les oælllatioas deE
graphes en sin2y sl et seulement si les causêÉ responsables de ccs osdltaËons s'annu-
lent par un effet de moyenne.
Comme eu paragraphe prdcédent nous ayons effectué ces mæures Errr les rayons
(moyenndes sur trois analyses) pour les angles I . lff et 1 " 2go.

La figure III- 12 prdsente les deux courbes obùenuee pour ta podtion <tu ceatroide en
fonction de sfnfu.

r38,4

138,3

158,2

r38, r
0,000 0,100 0,300 0,400 0,500

Figure lll- 12 : Positio'n du centroide en foucËon <le Snfo comptage
en tntégratlon dlsconËnue.
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La neanre en tntdgraËon moyeone, au soûs statisEque, lee <léformsËoûs d,a cea <lo-
malnea. Au aiveau du ptc de tltftrac{lon tl a} a pûs auulaËm, mets arperpociltioa
dss <ltfféreats p,læ de tllffracËoa <!e tous lee gratns eo poslËoa de <llffracËoa.

La meeure tle oontratnte effectrée ælon cetle méttode donne :

- I ' l f , ol=lo' '  - ?3 t 12 MPe
' I 'Zf f ,o1{o' '  -72t  14 MPa.

evec les oootllËons e4frlmeûteles zulvaaùes :

- écbanËllon : eluelnlum état 70?5 Tô btud ol ' - ?3 tlO MPa
- aatlcathode : Or Ecr
- temps d,e co'mptage : ô00 Eecorules
- ôy . y Par pas <te 0,lo | . lf el?Clo
- angte d tactdence : 6ô,04o (podUoa de Bragg)
- plan : $2?1.

Ces nesureo sonten pletn accord avec la valeur tûdortque?3 t l0 MPa.

Ponr tllrrstrer teo effeb d'aûénuation et yérifier que la cootratnte est ea fatt tn<lépea-
&ote de la dtrecttoa I de mesure, ûous eyoûs effecùré uûe mesure de cmtralnte :

- en polatd,
- eû tûtdgratlon <ll*tntlaue.

Ia ffgrrre lll-13 préeenb tee résultats obteoue Pouf la dtrecËon fino t' $(to.
Les contralntâs câlcutées doanent :

- | . 0f , o1t0. . - û3 t tZ MPe mesure on poistd,

-0.0f ,o140. . -?4t tI MPameeureeolaEgrrËoadlscoûtlnue.
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F8ure III- l l : pooition du oentroflde ea foocËo'a de snI à | . ûr.

ô mesure en polntd ô mesure ea lntégraËon dlæonËnue.

Cette éhr<le monEe que la meeure en tntdgnËon dtsco,ntlnue permet <l'attdnuer lee
osclllsËoûs dueo à la tatlle <!ee gralas de l'écûanËlloa. Ele pernet<te renplacer eyetr-
tageusemeat" <laas aote cas,l'oedllaËoa <!e t'dchanËllon autour <!e t,aæ ç.

42.3. ue$re 0e æntratntee rHAueues apràe tutra3e nunédque d$ prorus de rate :

Nous uËltsoûs une tachnlquo clasdque 0û spoctroecopte et uËttsée frdquenment
en <ltffractondtrte : le ftltrage num*rtqne <leE proftls <le rate per ua f1tre d,0 Fourter.
Nous uËllsooe ders noo calcnls ta tnchatque mlæ au pdat e1Oévetoppde au Labore-
tolre de RéûcËvltÉ d,ts Sottdes à lUntvergti <le D{on-. 0n trouven ea lnaen t les
dldments <le cetle tichntque (2e).
la f$re.lll-l4 prdsenùe eu srrrtmprecdoa le rdanltat dïû futrage numdrtque sur la
rate ({00) de l'alunfntnm ?0?5 dtat Tô bt[d.

3 2 3.1. Analyee de profils dre raies riltrds :

-Lo ttltrage anndrlque ae prdecato d'lntÉrôtque d ll æoserve tos Brendeur3 ce-
ractdrisËquee <tee proftts aaatysds. Alûd, ûous avons ænperd lee rdsuttab d\rne atrÊ-



lyse de profil dans les trots cas sulvants pour les angles T .f et lï :

- anatyse du proftl brut
- anatyse du poftl brut flltré numértquemen!
- analyse <lu profil brut ltÊsé pûr une fonction <le Pearson VII asymétrtque.

PI{I E, 0.00 PSf o 0.00 PLAlc 400 ïtEE : FE

Figure III-14 : Filtrage de la raie ({00) de I attrntniust.

Le tableau III-2 réstrme les rézultats obtenus.
0n peut coastater que les valerrrs obùenues daas les colonnee (2) et $) sont peu dttfé-
rentes. L'uralyse <lu proftt brut, coloaae (l), rlonne dee rdarltats souvett aberrants
pour les targeurs à mi-hauterrr. Un pofll ôe rale eet <le lorme votgtieane sl eon fac-
terrr de forme est compls daas leo ttmttes zulvanteo (d. Anaçle 2) :

0,63ô62 (f (0,939{9

On peut remarquer gue les facteurs de fo'rme t.ZuJlF restent comprts dens cee llml-
tes, sauf pour le proftt brut. 0n peut attrlbuer oet {cart à la mauvatse quelttô du profll
éUrdtd etta métlrotle de calcul des dldneotE deecrlpttfs du profll de nle.
L'dcert obeervé entre les proftls liæd et ftltd peut âtre attrtbué au fatt que la foaction
<!e lissage E'écarte du proftl réet arr le flanc gauche du proftl à cause de la composante

\2.
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Y Grandeur proftl brut proftl brutftltrd profll brutltsE6

oo
I

ceutrolde 12&

2u enc 2E

Beno28

facteur de forme

115,ô56

0,?03

1,441

0,543

t16,036

1,301

1,701

0,?643

l{6,1ô,1

l , lô l

1,553

0,747

c
t^\r
s
+

centEoide <2Br

2oeno28

pen o 28

facteur de forme

145,9ô6

O9o5

t,493

0,606

l4ô,0ô?

1,350

l ,?ô6

0,7159

146,0ôl

1,294

l,ô.1I

0,7ôô5

Tableau III-2 : Comparaison des analyses de profils (T . 0 et {5o)

3.2.3.2. Mesure de contraintee résiduelles avec des raies fittrées :

Afin de vérifier que le filtrage nintroduit pas d'erreu aotable dans l'eploita-
tion des résultats, nous avoûs effechré une mesure de contraiate rdsildueue en uUU-
sant les valeurs obùeaues pour tes rates filtrdes numértquenent
Les conditloas eryértmentales soat les sulvaotes :

- écbantJllon : alumtnirrm état, ?0?5 T6 btlé 6l = - ?3 rl0 Mpe
- antJcatbode : Fer Kq,
- ùemps de comptage : 600 secondes
-Ây. l5o,A0. tr ,  -ô0 (V c 6ff
- angle dlncidence : 73,0f (position de Eragg)

Le tableau III-3 résume les résultats obtenus pour le profil brut filtré numérlque-
ment.
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poeiËoa de ncsurc contratnte et etreur en llPa

cenEo[de

masi parabole

mllleu de corde

-93 t lôMPa

- 55 i2ô MPa

-03 t l0 MPa

Tableau ItI-.q : Mesures de contraintes après ftltrage.

Les valeurs obùeaues sont comparablee à celles obtenues en utllisant les raies brute€
(cf. tableau III-I).0n peut constaùer que la valeur obtenue Par lê milieu de corde
donne, cette fois, une valeur cohérente Pour la contrainÙe calculée.

En conclusion on peut constater que le ftltrage numérique dea raies de diffraction :

- corlserve les grandeurs <lescriptives,
- prmet atsément de calculer ces mêmes grandeurs,
- n introduit aucune erreur zuppldmentatre lors de l'erploitation <les rézultats de
l'analyse.

0a trouvera en AnnexE 4 les caractéristlques du liltre emptoyé et le choir des coeffi-
c{ents de tlltrage uttltsés.

3.3. Meeure des microdéformations :

3.3.1. Coadittons eæérimentales :

leo condltions erpértmentales so'nt lee suivantes :

- antlcatho<le : Fer rale Ee,
- angle d'lncidence :24,4?f ( I I l) et 55,95ô' Q22'l QoeiËons <le Bragg),
- nonochromatetrr : graphtte avant,
-plans( l l l )et(2221,
- temps de comptage : ô00 secondes.



3.3.2. Résultats : (MdtnoAe de lïarren-Averbach)

tes plans rdtictrlaûes ufllisés potrr cette aaalyee soniles plans (l I l) etQZZI des
écbantillons utilisds prd<rÉdemrnent.
Notre cboir s'est portd nr lee plans ( I I l) et Q22l car ce sont lee eeuls gut permet-
tent ct'effecHer l'analyee de ffarrea-Avertach dans de boanee condtttoos <le dtffrac-
tion. La poudre dalrlninium Baudler a servi d'dcbasËUoa de fitêreaen (ratees 6lar-
gies par leo seuls effets lostrumêltaux et gdométrtques/p,rofil $.
Les rd'sultats obùenus sont la tallle des domatnes de dtffractloa cobéreate et la distri-
bution des microddformaHoas.

La ftgure III-16 présente tee distrtbutions des coefftctents <le tallle et <le micro-
déformation pour l'dûbantluon d'alumlnlum To?, état 16 bilté.
Le tableau III-4 résume les prtnctpau résultats <le l'analyse <tes raies de diffracËon
pour les rales éhrdtéeE. ces rdsultats sont relatifs aru rates K*1.

Tableau III-4 : Analyse des rales brutes pour
la mdtûode de farren-Averbach

A partir de ta figure III-l5en ùenaat compte <le l'Annere 3, ûous obtenons les vatenrs
sulvantes:

-Dgff ' '  -æ'

-  [< g2 vtrz l lo l '0001?

Ecbeatllloa Plet (ttl) 2l ea '28 p ea o20

standart

stan<lart

At 7075 T6 bilté

Ar 7075 T6 bilté

(  I  I  l )

Q22l

(  I  I  t )

Q22l

0, t70

0,220

0,21ô

0,591

0,20?0

0,5536

0,2ô00

0,ô{06

La taille <les domatnes de dlffracton cohérente est -lnfinle'car, comne on peut le



remarquer sur la figure lll-16, la courbe AD(L) ddcroit tentement lorsque L varie. Cela
se tradutt phystquemeflt par trne tallle de domatne supdrleure à 03 pm.

ALI'IIINIUI{ SÎAITAFI

AIIALTSE bE FqNIEN
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Cortttctlnt
r.00

0.90

0.80

0.70

0.60

0.50

0.{0

0.:10

0.?0

0. r0

0.00
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4 .æ
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50.0 100.0
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200.0 et.o

<-Gosf .P(U f l  [6 .42

150.0

Figure III-15 : Coefficients de distorsion et <le taille Al 7075 état T6 billé.

-1.3.3. R,ésultats : (Méthode dee largeurs tnti'grales de Voig0

L'appltcatioû dê ta md'tlode dee targerrrs intégrdes <le Voigt ûfi)essita la sépara-
tlon dee raiee Lt et Le. h rales composltes ont donc étÉ séparées eo utlllsant lee
programnos présentés au chePttre précd<leat
L'anatyse portô alors sur le seule nte Lt.
Le ptan réËsulatre utlltEd eet lê plan ( I I l) dee échanËUoas sulyenE :

- aluminiun 7075 état Tô hillé,
- atumtnium Beudler A9 recuttê 100 h à ô5ùT eûrobd dans l'eraldtte.

Le tableau III-5 prétsente t'ensembte des rftultats de l'aaalyse effecùrée. Il consËtue
un exernple d'utlllgaËon de la méttrode <halargerrrs tntdgralee <le Voigt.

PllI - 0.00 PSf - 0.00 ruN lll
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0rendeurs Stas&rt( l l l )  g AlT6(11r)h Comneatalre

t^t en'(28)
p en o(28)

2wtP
FctF
pctp
Fc
F"

0, l?0
0,2071
0,820ôô
0,43002
o,7oJ2g
0,0ô905
0,14606

0,210
0,26ô

o,ô 1343
0,{5515
0,606ô2
0, 12 lgô
0,1ô401

ne$ure
mesure

facteur de forme
relaËoa III-10
**:iIII-!0

Tableau III-5 : Méthode des largerrrs tntégrales de Voigt.

A partir des relations III-9 nous obtenons les largeurs intégrales <les parties de Cau-
chy de Gauæ du proftl vral f :

f f . OoSzeS en o(28) pl . o,l I 192 en o(28)

Les relations Ill- 13 et Ill- l{ nous permettent alors de calculer :

Deff . .3700Â 6.0,0011

3.3.4. Commentaires :

Seuls les rdsultats concprnant la tatlle des domalnee de dlffracËon cohérenùe, ob-
ùenus par les deux métûo<tes, peuyent être comparés. Toutes deur tadiquent uae tail-
le relativement importante supÉrierrre à 3?00 Â. Ceta confirme donc les hypothèses
présentées au paragraphe prdcddeat tos oodllatlons des courbes en Sn\ sont donc
bien dues à la grande taille des domaines diffractanb.
Les deux vateurs relatlves aux mlcro{dformattons, blen qu'on ne pulæe les compa-
rer, sont du même ordre de gran<terrr. Nous pouyons clonc alftrmer que tee résultab
obtEaus par ces deux méttro<les sonf cohdrenb, et que lhpplicaËon d\rne mdthode
slmplifiée d'analyse des effets mlcrostruchrarrx est fustlflée.

3.4. Conclustons :

Les résuttats obtenus dans ce chapttre mo,ntrent que te comptenr courbe CPSt20

%



permet d'effectuer les principales analyses coruætes sur leo matériatx.
En effet, ûous avoûs Pu effectuer :

- la mesure de co'ntraintes rdsiduelles,
- la mesrrre des microdéformatlons par la méthode de larren-Averbach,
- la mesure des microdéforrnauons par la métho<te dns largenrs tatÉgralee de

Voigt.

t{os rdgultats oat montré que, dans chaque cas d'analyse, lee rdsultab obbaus sont

cohérents.
co,ncernant l.analyse de ffarren-Averbach, on peut pênser q!'ung <lee ltmttaËons du

comptêur poorr.it ôtre te pas d écbanËllonage des ratce ôe dlffracËoa. En effet cÊ pas

d,échantillonage est fixé fo r. pas du compæur. of, oû moatre que la préctsion drr

calcul des coefftc{enb de Fourier, néceesatrâpotrr l'appllcaËon de la méthode, est lm-

pos6e par le pas <léchantillonnage. Le nombie de point d'écbanËllonage 9ur les_rates

de diffraction de faible targeur I mi-nauùeur peut donc Poser des problèmes' seules

une pratigue et une utiilsation zur <les échantitlons variés petmettront de déterminer

si te pas d1échantillonnage est un facteur umitânt. Dans notre cas, les pics étant relati-

vemànt larges, ce problème ne s'est pas manifesté'

Remargue:

Bien que le compùeur courbe permette la mesure simultanéê de pluste$ ratT

de <tiffraction aux gtanOs angles, tt est tmposÊtble d'uËllser plus d'une raie à la fols

pour effechrer une meeure de contrainte rédduetle. En effet suPpo6ons que la mesure

in poettton de Bragg solt effecûrée sru la raie d indlces (hkt)l d'angle de Bragg Br. La

normale aux pnnJinu)r, d'angle de Bragg Er,polntera dane rrne dlrectlon de ûêsure
(favz) afrérenæ de la arecuon de mesrre 0,y) comme l'tnôlque la ftgure III-16. Les

relatlons entre ces an$es eont donndes par les relaËons suivanùes :

str ôl . sin f8z- 8r)
*Tz

avoc fa 'f + À0
I I I-19

cos Y2 . Go81. æs (q-8t)
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Flgure III- 16 : Variations <te ta dlrection de mesure potrr
dtffdrenb plans <le dlffracËon.
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lntroduction :

Dans ce cbapltre, nous présentoas de nouveaux outls <l'analyse quanËtattve des
proprlétés des matérlaux
gn ôffet, sutte arrx trayarrr de Leffers et gu.(t), Marrr#2), Hoffman et UL(3), Bralc-
man({), Sprauel etatl6), ûous ayoûs <téveloppd le concept<le figrrres tndtcaHces. Pour
cela, nous utlllso'ns ùouùee les lnlormaËons recuetttles par le comptetrr coube CPS 120.
Ia podtion du ptc de diffracflon meerude pour dtffdrentes valetrrs des aagles y et I a
déià 6té utllisée pour æætnrlre lee indicatrlceE de déformatons (cf. S III.l.2.).
Mats lors de la meeure du profil, outre le podËon du pic, tl etpoæible de calculer sys-
tdmatiquement :

- la largeur tntdgrale <lu plc F (ou sa surface)
- ta largeur à mi-hauùeur 2o (ou à hauteur de corde donnée).

Il eet atnsi posdble de créer deur types d'indlcatricls :

- une tndicatrtce de la largeur tntÉgrée,
- une indtcatrtce <le la largetrr à mt-baubur.

Bien entnndu, on peutconstruire, par une comblnaison de ces deruières, une indicaEi-
ce du factaur de forme du profll de rale déflnt par :

.2u
I . -

F
ry-l

Mais de nombreux problèmes se poseat :

- les mesures prédsee de la largeru lntdgrde B et<te la largetu à mt-hauteu 2o
ndcesettent det temps de co'mptage relatlvement toogs,
- l'erçloltaËon tle ms lndlcatrlceo.

L'obtenttoa <tïrne tn<llcatrlce de déformaHon ne poee pas de pobtàoe mafeur,
pulsqu tt sufftt ôe caliller, eo chaque potnt ful), la poslËoa du ceotrofth ttu ptc <te
tllffractto,n, ou lo naËmum <!e Ptc par la métûo<le de la parabole.
Par contre t'obteoËoa tl\rne hdlcaEtce du facteur de forme ldceedtc un traltnment
parËoilter des rales eûalyedes.
l{ous lous proposoûs dhbord d'eqrsssç la mét.hode géndrale d'obtnnËoo <l\rne tndtca-
ttæ quelconque, pule ûous <lévelopperons ptus perËmltàrement lee tralbnents ef-
f€'ctués pour obteatr I'lndtcatrtce de facteu <le forme, et enfln nous proPoseroûs une
métûode <l'erplottaËo,n ôe oee tncltcatrtces



-.-- 
- 

Sample

-J-
./v

t(./

Figure IV- I : Prtndpe de ta mesure <l\rne indicatrice

Ftgure IV-Z : Echeltes cleo tndtcatrtces.

[: Tilting axis

-. Zo

[hkl]*

Ç: Azimuth axis
(normal to the sample)

proJ. etôrô0. ç

11( l, ,prol.(ç,))
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I. OBÎETTIOTI DTTE If,I}ICATT,ICE :

L l. Mesure :

Le prtnctpe de mesure eet tdenËque à celut utUsd porrr l'obtenflon <llrne figure
cle $tee de taxûrre. L'dchanilllon eet podËonné daus l'espace per des rotaËons d'aû-
Ses V et I à pes constant (d. flgttres IV-t et 2). Contratrement à la métbode de meeu-
re en terûre qui calorte l'tntBnsité du plc par tntdgratlon de I tnteo$td durant le
nouvement de léchantlllon, ta construcflon dtrne tndtcatriae s'effechre en )otnté- à
chaque posttion (V,l).
Dhutre part le ùsmps cle comptage en tntdgratton porrr la meeure d\rne ftgure <le pôtes
est relativemeat court (de I ordre de 5 s).
Ce ùemps de comptage est trop faible pour pouvoir obtenir des informaËons précises
sur le profil de diffractlon. Auæi, ayons nous porté ce temps de comptage à plusleurs
minuùes. Ceci limib coasidérablement le nombre de potnts de meeure. En effet une fi-
gure de pôte ctaæique contlent enWon 29?0 points de mesure, s Qt, pour rrae tnctt-
catrice, conduiraiq par exemple, à un ùemps de mesure de 46 heues ea comptant rrne
minuùe par pointl
C'est pourquoi, bien que rien ne l'lnùerdlse, ûous avoûs prls le parË <le rédutre le
nombre de ptnts de mesure en augmentant la grllle de mesure (V,f).
Pour I'exemple précdden! ce cno* nous conduità rrn tenps de mesure, hors calcul, de
12 heures. Mais considérant la symdtrle <les écbanËllons anatysés, il est posslble de se
limttpr au quart ou à une demt tn<ltcatrtce, solt 3 heures ou 6 herrres.

1.2. Flgures :

Comme nouÊ lâvons précisd au S III.I.2., nous pouvoûs Eacer tes ta<ltcatrices
sous deux formes dtflérentas :

- tndicatricee à échelle modiftée en dn\,
- tndtcatricee sùirdognphiques.

Eltes sont présentdes sur la ftgure IV-2.
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2. OBTEtrTIOH I}TIITE If,DICATBICE D,U FACTEUB I}E FOBHE :

Nous traitons ct cas particulier car l'obtentio,n d'une ia<ticatrice du facteu de
forme nécesite le calcul <le la largerrr intdgrée etle calcul de ta largeur à mt-bautenr.
Nous avoûls Prddsd que teo tnmps <te comptage eont relailveoent falbles. La ftgnre
III-0 présente trne raie de <ltffracttoar obtenuo pour t'dclaûttlloa <tatrrmtntrrm laZj
T6 bt[é. 0a peut consteùêr que ces ralee soot rlhutaat plus <llfftctlee à anâlyser que le
temps <le comp@e sera fatble. Or les calculs de la largeur à mt-hauùerrr et de la lar-
geur intdgrée doivent âtre précts pour pouvoir ôtre uUtiEde ultérteuenent
C'êst prgrquoi nous Proposons le filtrage prdatable dee rates <lE rltffracËo'n avant tout
ç61çu(61.

2.1, Mét$ode <le calcul :

Deux cas parttculiers æ prd,æntcnt :

- l'analyse porte srr la rale composiùe contenant Ko1 etKo2,

- l'analyse porte sur ta seule raie K*1.

Les principales étapes <lu catcul aprèo enregtstremeat de la raie de <liffractJoa sont :

soustractton di brutt <le fon<l
I

co,rrection de LorenE-Polaristion-Abeortioo
I

calcut <le la zurface par la mét$ode de Stmpson
et du centroide de la distrtbutio'n spectrale

,/
sdparation <les rales f"t et KeZ

I
filtrage de la raie co'mposite

maximum de la raie filt6e
par le maximum de la parabote

I
mesure de ta targeur à mt-hauteur compensd'e

et de ta largeur intdgrale.

filtrage de la raie K*1

\

àcur ou
etnon ftttrée

l0E



Remarque :

La ùochntque de séparation présentde au chapitre lll ne peut ôte appliquée
danE ce type de meEure du fatt du tempo d'andyse et de t'obltgaËon d'i!troduire ma-
nuellement lee paramètres lnltiarrx Ausd, par souct de simplificaËoo et <le non-
tntervention durant la mestrre, evons ûous appltqué la méttro<le de Raching.r(7) pour
eéparer les raies K*1 et Ç2. tes polnts "dédmaux'de la rate de cltffracËoa sont obùe-
nus par tnùerpolatton de lagrange à clnq potûts,
Rappelons briàvementla méthode de Rachtnger.0n constdère que le proftl total résul-
te <le la superpositJon des rales Kn1 et K"e. h supposaat gue les rdes tsotées lsues
de IÇr et Le ont ta même forme symétrique, que le rapport des intensitde des raies
est égal à R et avec a écart angulaire constant entre les deux raies, nous avons :

I(28) -  I*o,(28) + I*or(28). ,  . r  IKst(28) -  I (28) -  R.I*,r , (28 -  A) IV- l

avec ô . Z.arcsint| sine,l - Z . B,
n t l

Cette séparation n'est effechrd'e que pour le calcul de la targeur à mi-hauteur (2o) de
la raie Krr. h largeur intégrde B est alors obtenue par la relation :

Fxo, - +îflt IV-2

Le rapport R a été obùenu en éûrdiant le diffractogramme aux grands angles d\rn
échanti[on de cuivre recuit. L'évaluation des tnùensités des raies Kr1 et Kn, nous
donne la valeur du rapport R. l{ous avoûs obtenu : R - 0,32. Cette valeur dtffère des
valeurs gCnératement actmises ( R . 0,5). Cect est <tù au fatt que R dépend tl\rn grand
nombre <le fackurs dont le type de monochromateur(<le son montage et de'son régta-
ge) etdu brbe à rayon X lut-mâme.

l{ous ddstgnons par largeur à mi-bauterrr compeasée, la largerrr à mt-hauteur de
la rale Ks1 ton ftltrde oesuréê srrr la rate ftltrée. En effet, blen que tes coeffictenb du
flltre de Fouler solentcûotsls auùomatiquenent (après esflmatlon des flucbratlons du
brutt de fond et de la valeur dgnal/brut$ parnt un feu de æefftdenb ftlfu à lâvance
, lt ûous est hPoætble <l'a<lapter en contlnu la vateu de ces coefltdenb en oorrrs de
mantPulatton. Alrssi daas de nombreur cas, les raiee ftlEds ne sont correctement re-
présentées que dans la parfle moyense de la raie, c'est à <lire au ntveau des flanæ de
raie. Les ma$mums des raleo flltrdes et non f[tréos peuveot alors âtre fôs dlffdrenb
et entralner uûe effeur dans le calcul <le la targeur à mi-hauteur. Ausd pour contorrr-
ûer ce problÔme, calculons oous par la métûode de ta parabole les ma$ma des rales
Ka1 flltr&e et non flttrdes. La hautenr de calcul de ta largeru à mt-hauterrr compen-
Eée eet atorE <lonade Fr te relation sulvante :



La largeur à mt-hauùerrr est mesrrrée eur h rate ftltrée et crcrrespoa<l à la tugenr à
mi-bauteur de la rale Ka1 non futrée cotnme liadtque la figure IV-$

Le ùemps total de calcul, y compris I afftcbage des rales lsolées, n'encède pas 0 secon -
des pour la mesure Smultanée de trols ptcs de dlffracilon.

hauteur h( 2o)

Figure IV-3 : Prindpe de ta mesure à hauùenr compeasde.

2.2. Cas des matÉriaux fortemert texûrrés :

hns le cas de matériaur fortement texfirrés, pour certaines poetflons (V,l) Oe
l'échantillon, h rale de diffractton ne présentera, outre le brutt de fond, que tràs peu
d'lnformatlons, volre pas <lu tout. Auæt avons nous fixd rrn seull <te rapport st-
gnal/bruit au dessous duquel aucun calcul n'est effEcfiré.
Le rapport slgnal/bruit ost catcuté de la façon sulyante, apràs filtrage nrrnérique de
rale de diffractlon :

l l 0
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- calcul de la valetu moteûno <lu bnrtt cle fond de part et d'autre du pic (lnoy)
- calcul de la vateur marimale du pic (I6a,i)

Siona:
I
#*2
I
ûaxl

alors aucurt calcul n'est effectué. En effet nous avons pu vérifier quhu{essous de ce
seuil les lnformations obtenues dtalent aberrantps.

A I'instar des mutti-ftgures Oe $tes(a), nous evons <léveloppé le coucrpt de
multi-indicatrices. Cetùe méthode de meeure permet par ttËlisatioa du compteur
courbe CPSIZO, de meEurer slmuttanénent plusieurs lndicatrices. Pour ce faire, ûous
ddterminons plusieurs zones d'intérôt sur le diffractograûme de t'écbanËllon à anaty-
ser. Ces zones sont <létermtnées à parËr d'un enregistremeat préalable. Il s'ensult que
sur les n figures enregtstrées seulo une flgure est en podtton <le dlffractiou de Bragg.
Les (n-l) figures restantes sontdonc mesurées ayec un angle d'inc{dence variable
d'un pic à l'autre. Cornme te montrent les figures IV-l et III-16, polu les ftgrrres qû
ne sont pas eû position de Dragg, il apparalt ure zoae aveugte. La ffgure obtenue doit
donc, en principe, être corrigée afin de la ramener dans le canevas standart. Cette
o1Ération n'est pas effechrée dans nos prografirmes, car seub l'aspect des lignes de
niveaux et les corrdlations possibles entre tes diveræs figures sont recberchés dans ce
travail.

2.4. Commentaires :

Les incticatrices ne donneatqu'uû aspect quatttatlf dee caractdrisËques du maté-
riau. En effetà partlr de la Eeule analyee de ta lugeur à mt-bauterrr, ll ost <ltfftdle de
tirer des concluslons quant aur micro{6formaUone, ou eûcore au alveeu <le <léforma-
tion plastique. l{ous ayoûs ru eu chapltre III quïæ rale de dlffracËon résulte de la
convolutlon du proftl vrai et d\rae foncËoa lnstrumentale. It est donc lllrrsolre de vou-
loir tirer dee iaformations <le la eeule largeur à mi-haubrrr ou de ta hrgeur lntégrée.
Ces figures daûs l'étât acûtet ne peuveat doac ôtre utllisées pour décrtre les caractd-
ristiquee mtcroetrucûrralee du matdrhu aûelya6.
OeE remarques tous ont conduit à ddvetoppor d'auEee types d'iadicatrlces, qui per-
mettent une analyse quantttaËve de oes caractérlstiques.
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2.5. Ehrde de l'influence des coûditions dê mesure :

.Hous aous propocorls ctans co pûragrapbe déhrdier l'influeace de quelques pa-
ramètres erydrtmentanx aftn cl dvaluer lee erreurs potentieltes dass t'obteattoo dlrne
tncttcatrice du facteur de forme. Les problèuee inndienb à l'tnstaltauoa so,ût:

- positionnement de I écbaaËlloa au cenEe du goniomètre,
- rapportR entre les raleE du rbublet Ert-f,r2,
- influence de la largeur et <!e la bauteur des fentes d'analyse.

2.5,1. Inftuence d'un déplacementde l'échantilton :

Les figures tV-{eDPréeenùçnt les résuttats obtenus aprôs rrn ddcalage de t échan -
tillon de 0lJ mm en arnont du centre du gonlomètre pour les raies ( I t l) en pos{tion
de Bragg et (200) en posttton non-Bragg. on peut constaær que le facùErr de forme
varie de façon similaire iusqu'arrx environs de y . 3f. l'dcart devieat tmportant pour
!a raie (200t. qû n'est pas dans res conditions de diffraction de Bragg.
Cetbe analyse montre que le positionnement de léchantitlon est àpitat si t'on désire
obbenir_ des informations préc,isee.

Légen<les : Sur ces figures, p .r échârtlllon déplacé, P .r échanËllon au oeatre.

Figure IV-4 a : Evotution du facteur de forme raie (200) non-Bragg

20 30 40 50 60
esl

rale (200)

tt2
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Figure IV-{ b :Evolution du facùeur de forme raie (t I l) Bragg

2.4.2. Influence du raPPort Kxl/KoÉ :

Cette influence est relatlvement importante Et I estinatlon du rePPort R est mau-
vaise. Nous avons pu rêmarquer que l'erreur commlsê sur les valerrrs de la largeur à
ml-hauterrr et de la largeur htÉgrale sont tnférieures à {t potu une effeur de $t sur
R. L'estlmation du rapport R doit âtre effecûrée avec préctslon.

2.4.2. Influence de la largeur des fentes :

Les largeurs de fentes uttlisées pour la construction <les indicatricee sont confor-
mes aux prescrlptloos lnposées arrx chapltre I. L'lnfluence des fentes hPose en fatt
le temps <le conptage. Ea effet, ta prdcts{on gagnfu par le cbolrd\rae feate collimatri-
ce flne eet perdue à cause d'unê qualttd ûe profil médlocre pour t'analyse. On voit
doac qu'll faut recbercber uû ærtain équlltbre eatre qualitd de rale et temps de
comptage. Ce chotr a'eet pas ddtermtnabte t StM,seuls dee essds permettant <le dé-
ftntr la conftguraËon kléale.

3. nntcernlCE DES IAILIIS ET IIES llIClO-DEFOtllAllOf,S :

Nous ayoos préseaté au S III.z.Z.,la, mdtûode de décoavolutioa de Voigl. CetÙe
métbode oous permet d'obtêotr :
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- la taille des clomaines de diffraction cohérente,
- une grandeur liée arrx microdéformations.

Les hypotbèses coadûsnt à ces réEultats ont dté prdsentdeE au $ III.l.3.
Lhppltcatlon de la mdthode des largeurs tnHgraleo dê Volgt néceeelûE ta sdparatton
des raies Kr1 et Le. h effet, te profit compodte h. ne pout Stre Cdcrit par une seule
fonction de Volgt. A partlr des résultats de l'analyse de la rale K*1 nous avo,ûs alors
dévetop$ deur tfpes dlndicatrices :

- l'indicatrice des tailles à partir de ra largeur intégrate caucby,
- f indicatrlce des microdéformailons à partlr de la targenr tntégrale de Gauss.

3. l. Obtention des tndicatrices :

Comme dans la méthode de Voigt, elles résultent d'une déconvolution. Cette dé-
convolution est effectuée à partir de quatre indicatrice€ qui sont :

- llndicatrice des largeurs à mi-hauteur

- lTndicatrice des largeurs intégrdes

- l'tndicatrice des largeurs à mi-hauteur

- l'indicatrice des largeurs intégrd'es

échantitlon standart

dchanttllon à analyser

La déconvolution est alors effechrée point par point - positioar (v,0)- de t ia<licatrlce.
En utilisantles calculs présentéa au S III.2.3., on obtientdeuxfigures <listtnctes :

- l'indicatrice des tailles : relative à la taitle des domainee de cliffraction cobdren-
tê,

- I indicatrlce dee microdéformatlons : retaËve à ta dtstrtbuflon des mlcro-
déformations.

3.2. Commentaires :

Le trempe de mesure, pour effectuer cps deux tndtcatrtces peut-êtrê très long s{
l'oû ne peut se limiùer à une partie restreintE de l'indicatrice.
Dans le cas où le matdrlau est suppo# avoir des caractéristiques microstruchrreltes
isokopes, il est inutile d'effectuer une figure complète. Seut un 'rayoû- de I indicatrice
est suffisant.
La signification des granderrrs obtenues souffre des mêmes limitations que celles prd,-
sentées au $ III.2.3.
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Une poesibilitd offerùe par les multi-indicatrices est de pouvoir dd'terminer la forme
des domaines de cltffraction cohérente par l'éûrde sur plusieurs plans de diffractlon.
Î{ous nâvons pas <lévelopÉ lee programmes nécessatres pour effecùrer ces o5Éra-
tions. Il eemble adqnmotnE évtdent que les catculs eerEisnt longs et fasËdleux Sup-
Posons gue la mesure E'effechre sur deuxplans notés (hkl)t et (tkl)e.Lee tallles calcu-
lées sont notdes D1(l,v) et D2(l,T). Pour rrne posltton 0,T) <lonné+, les mesures D,(f,v)
et D2(l,v) ne correspondent pas au même clomaine <te dtffractlo'n cohérenùe comme le
montre la ftgure lV-5. L'tnformatton dott être retrouvé+ srrr la ftgrrre relative aux
plans (htl)2 à une position déterminée par les an$es entre les normales aux deux
ptaus utilt$s pour la mesure. Cette mesure dolt bten entendue Stre repdré+ sur une
ftgure standart. On détermine atns Dr(lr,1a). Ces deux mesures permettent alors de
remonùer à la forme du domainê pour la position (0,y).

R.T.

(hkr)i
(hkr)i

D,($,Y)
0,-8,

)

(Eragg-Erentono)(non Brogg-Erentono)

Figure IV-5 : Forme et dinenElon d'ua domalne <le dtffracËon cohérente.

28,

1-I
T -r-
I 

D2(t'Y

l t J



{. LESULTATS EIPEI,IIIEilTAIII : If,DICATIICES

Pour illustrer le concept de multi-iadicatrtce€, ûous p,rrieentons lee rdsrrltats rela-
tifs à un seul type d'écbantttlon <l'e culvre recuttlenid à û0t (noté Cu RP).
L' écbaûtlllon stâûdart pour ta ddconvoluBon eot du arlvre proveoaat d,E la mâme tôte
recûte 21h à {5æ C.

Les conditioas expérimentales sont les sûvantes pour les deux échantillons :

- anticatûode : Cu K*
- temps <le comptage : 120 secondes
-ôV=ïet  Ât-T,  avec 0<y(4Tet0<f (gf f .
- pas de séparation de Rachtnger.

Remarques ;

i. L échantillon standart de culvre présenùe une ùexùrre de recuit assÊz pro-
noncée. Mats dans la mafeure partte du quadrant <l analyse, oous avoûs obtenu dee tn-
tensités suffisanùes pour rrne analyse préctse des proftts de raie.

ii.llous avots uttlisé une antlcatûode de cûvre, plus puissanùê que l'anttcatbo-
de de fer, pour réaliser ces indtcatrices.

{.1. Etude de l'échantillon de orivre laminé (Cu RP) :

Cette étude a étd effechrd,e pour pluderrrs ptans de <ltffraction du cuivre ea derrr
étapes :

- multi-indlcatrices : (100), (l I t), QZÙl
- multi-indicatrices : (331), (420I

En raison du traiùement mâanique subi par cet échantillon, ces iadicahices ont été
restreintes au domaine aagulaire (V : 0...{5.,0 : 0...9tr)
Les ftgures présentées sont:

- ftguree IV-6 à t :ftgures <te Éles plans (200), (t I l) et (ZZ0),
- figures IV-9d et IV-10<l : ftgrues <te p6les ea potaté $31) et (420),
- figtrres'Iv-9a,b,c et lV-lOa,b,c : ln<licatrlces targenr toHgrCe, targerrr à mi-
hautenr etdes centroides (ôag) pour les plans (331) et (420),
- ftgures iV-tla,bp à lv-l3a,b,c : lndlcatrtæe largeur iatdgrée, largeur à mi-
hauteur et à hauterrr de corde 00S porrr lee plans (200), ( I I t) et (220),
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Figure IV-E :Figure de pôles (220)
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â

b) targeur à mi-hauteur

Figure IV-o : Intllcatrices plan (331)

a) largeur iûtdgré€

c) centroides :

fr reprèsente en fait À28 . 28 - E(20) où
E(x) représente la partie entière de x

4\/Àv t=
l=
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1.00
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b) largerrr à mt-hauteur

d) lntoastd dtffractÉe

Ftgure IV- 10 : Indicatrtces plaû (420)

a) largeur tntd'grée

c) centroides :

0n reprèsento ên faitÀ28 . 28 - E(28) où
E($ représente la partte eatlère de x
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b) largerrr à mi-hauterrr

Figure IV- I I : Iadicatrices plan (200)

a) largerrr iûtdgrée

c) largew <le corcle (ÛOf de h bauteur ma-
rimale <tu ptc <le dtffracttoo).
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b) largeur à mi-hauùeur

Figure IV- 12 : Indlcatrices plan ( I I 1)

a) largeu iatdgr6e

c) largeur <le corde (ô0t de la hauteur ma-
rinale <lu ptc de <ltffractioa).a
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b) largeur à mi-hauteur

Ftue IV- 13 : Indicatricee plaa (220)

a) targeur tntégrée

c) targeu d'e cor<le (0Of de h hauterr ma-
Ënale <lu ptc ede <ltffractton).
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{.2. Commentaires :

Hotre propos eet tc{ rl évaluer de façon qualttative les symétrles et les co'rréla-
uons des ftgures enEe elles. Aussi, anatysons ûous successivemeat toutEs les tncltca-
trices d'un môme plan.

- ptan ( I t l) : oo noùe une fortE corrélation entre la figure de pôles et l'indicatri
ce de ta largeur intégrde (angle mort 0, . 3,5?'),

- plan (200) : les dlverses tn<ltcatrtces présentent une syméBie aËale. Aucune
corrélation avec la ftgure <te Sles n'a pu ôtre 0égagée (figures on Posttion de
Bragg),

- plan (220) : l'analyse de ces indicatrlceE est tct fortement perturbée par le fatt
qu'elles ne sont pas tracées dans le repère standart (angle mort ûr r - l l,ô6o),

- plan (331) : on noùe. ic{ une corrélatlon entre ùoutes les flgUres. Le na$num de
la figure <te pôtes (en pointd) se superposê aux marima <læ tndtcaElces des déforma-
tioûs, des largeurs intégrée et à mi-hauteur (figures en position de Bragg).

- ptan (420) : cotffne pour le plan (331), il y a le même tïPe corrélation entre
louùes ies figures mais le maximum de la figrre de pôtes (en pointÉ) se superpose au
mlnlnum de l'lndicatrice des <ldformaflons (angle mort o . -4,!f ).

Ces informations purêmement qualitatives recoupent certaines observ'attons défà ef-
fectuéee par d'autres auterrrs.0n pêut remarquer que seule l'alltlre des ltgnes de nl-
veaug permet de déceler les corrélattons poælbles entre les ftgures. C'êst pourquol, lt
serait souhaitable dhdapter le progranme de traçage des ltgaes de nlveaux au cas
partlculter des iadtcatrlces. Nous verrons par la Eutùe que <les lnformaËoos plus géné-
rales peuveat être Urdes de ces lndtcatrtcee à pûrËr <les <loanéeE brutes.

I-IESUITATS EIPETIHEITTAIII : IiIIICATBICES DES TAILIIS ET DES
HICX,O-DEFOTI|ATIOITS :

q- 1. Introductloa :

Les tn<licatrtces préseatées dans ce paragfapbe ontsubl la séparaËon <le Rachtn-
ger.l{ous présentons les rdsuttab relattfs à ôenxdchanËllons ébrdids pdcédemnent:

- culvre recultlant!é Cu RP,
- atrrmtntrrn 70?5 dtat Tô bf[é.



Les conditions erçÉrimentales sont les suivantes pour les derrxécbanultons :

- anticatbode : Cu K*
- têmps de comptage : 240 secoûdes
-ôV - 5oet Â0. lff, ayec 0<y ( 5tret0<l ( g0o.
- séparation de Racbinger.

Remarques:

i. Notons que dans certains cas, les raies de diffraction de t'échanËllon standart
peuvent présenter des raiee Eu,t et K*2 aettement s$pardes. [a largeur à mi-bautpur
mesuré+ coffesPotld alors à celte de la rate K*1. Ia eéparaHon de Rachinger aestpas
effectuée dans ce cas. Nous dlvlæns la largeur inbgrée mesrrrée'ea chaque potnt (t,V)
par l+R (le rapport des surfaces des raifr Kq,t/l(or,e est suppoe6 égal à R). Cette ùêcb -
nigue a dtd préconisée par KeiJser et AL(el

ii. Pour certaines pos'itions (f,y) des indicatricee, la valeur calculée pour le fac-
teur de forme ne respecte pas la condition de déftniBon d'une foncilon de Voigl
Aussl, pour ces positions, aucun catcul n'est effectué. Ceh eryltque le fatt que l'tndià-
trice des mlcrodéformatlons présente des "creux" du falt du type d intêrpolation ef-
fectué lors du traçage des lignes de niveau.

q.2. FBures :

Nous avons obtenu tes figures :

- ff- l{a...c: tndtcatrices des tailles plan (200), (t t t) et (zz0) cu Rp
- IV- 15a...c:lndtcatrtces des mtcrodéformatlons plan (200), (l t l) et (ZZ0) Cu Rp
- IV- l6a...c: tndtcatrices des tailles plan (200) et (l I t) Atrrmtatnm
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Figure IV- l4 : tndicatrices des tailles (Cu RP)

a) Indicatrice des tailles
plan :(200)

c) lnclicatrlce des tatlles
plan : Q20l

500.0
1000.0
3000.0

Niveaux

b) Indicatrice des tailles
plan:(1 l l )

300.0
1000.0
2000 .0

t = 300.0
I = 800.0
J = 3000:0
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Figure IV- l5 : Indicatrices des microdéformations (Cu Rp)

a) Indicatrice des micro-
déformations plan :(2 00)

c) lndicatrice des micro-
déformations plan : Q20)

b) lndicatrice des micro-
déformatlons plan :(l l1)
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Figure IV- t6 : Indicatrices des tailles (alrrsrinium)

a) Indicafrice des tatlles
plan:(200)

b) Indicatrice des tailles

Plan:( l l l )

t = 400.0
li 2 = 1000.0

t = 3000.0

| = 500.0'
| = 900..0
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5.4. Copclusions :

Lindtcatrtce dee tatlles lllustre tes yariatlone dela tailte deE domalnes de dlftrac-
tion cohérenùo. 0n Pout constator quï n! a pas homogénéItd <le cetùe graadenr dans
l'dchantlllon. Derrx comPortêments btea cltEtlncts sont perceptibtes sur certr1lnes tn<lt-
catrices :

- les ltgnes de niveaux <le la figure de $les de ùexhrre Euiveut les contorus de
l'indicatrtce des tailles (exempte : cuiyre Rp plan (l t l)),

- la taille des domaines de diffraction cohérenùe varle três rapt<tement à partir
de y = f et de façon atéatoire (cas de I alumintum billé).

L'indicatrice des micro-déformations illustre les variations des micro-
déformations. l{ous avoûs précisé que la grandeur obtanue n'êst pas <tirectement cor-
rélée à la micro-déformation mesurée par la métho<le de Warren-Averbach. Elle doit
être interprétée dans le sens d'une variable relative.

Nous avons rappelé au $ IIL2.2. que lélargtssement d'une raie de diffraction est
du à l'effet combiné de la taille <les domaines de diffraction cohérente et des micro-
déformations. Les indicatrtces de ta largeur à mi-hauteur et de la targeur de corde
(008) présentent pour de nombreux plans une symétrie axiale. Hles ne varlent
qu'avsc l'angle de déclinaison v. Il ï a componsaflon des deux causes d'élargiæement
du profil de raie de diffraction. Cela montre donc que l'indicatricc de la targlnr à ni-
hauùeur ne peut seule et dans notre cas, nous renseigner sur les ettôæ mlcro-
structuraux.

En conclusion, on peut dire que :

- les indicatrices des microdéformations etdes tailles permettentde déterminer
les rayons à t constant selon lesquets la meeure <le contralnte ae sêra pas per-
turbÉe Par des effets mtcro-stucturarr4 eltes peuvent atn$ complétêr l-'anaiyse
claælque des contratûtês rdslduelles,

- elles permettent une visuatlsatton globale des causes d élargtssement des ptæ
de dlffraction,

- elles rendent compte de I'inbomogénéIté des échantillons analysés.

Les amélioratlons à apporter à la construcËon des tndtcatrices sont <le tsols ordres :

- traçage des tignes de niveaux (nombreusês zones à valeur nulle),
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- utilisation.d'autres métlro<les d TlIi,:Hrf* 
profil de diffractioa : mét'bode

de Lebrun etglL(I0), néttrode de la penÙe illiuale" '''

- séparation des cûrnpo6antes Kr1 et Lz par rrne néthode analytique plus pr*i-

se : Platbrood(12), Delhez etdllts''

ces améttorations permettrootsaûs doute d'afflner les obserYaËots'

Remarque :

L\ruttsatton de ra méttrode de rarren-Averbacb par le btats des indicatrtces est

un probrème comprexe à 1ésour!e. En effe! bren que Ë catcut des coeffidenb ôe Fou-

rier ne pose pas oe probpme maieuipar 'irurytign de ta transfornrée de Fouder ra-

prde, ' est rttfticiie âe gérer t,ensemt'te de toutes tes données de calcut d'un point de

vue tnfo,rma*que. ta ionstru.u* àr.. hdtcatrtce nécerdte eu mtnlnum uûe cen-

taine de point de meEure, te nomore de coeffictents de Forrrter par proftl de rale est

de t.ordre de quarantê por' ra partie rde[e et tmaglnatre...A ces coefftdents ôe Fou-

rier, 3e ralouænitËâoin*, n3..u..iteo à r'eæroiËuon (bornes dee piæ de ôiffrac-

tion qui ootvent-être recherchées commê ûous tLvions inctiqué au chapitre II),les ca-

ractéristtques des profits de raie, etc. Ir s'ensun que ûous devrions stoc['er en mémol-

re des richiers ;Liffi;ii;#4yz-9000) vaÀr's réeues, prus res varerus pour la

construction des incticatrices des caractéristiques pour une sejtlgjaie de diffraction'

ce nombre doit, au miaimrrm, et * toùuprio iu qilaue .p.y pouvoir effecûrer ta sé-

paration oes errets mrcro-EEu.tut.o* df..h.pttre III)-. ta gesËon et t'eptoltation

d,un ùel ensernbre de valerrr estdélicat à mettre eû oeuvre et poæ de sérierxproblè-

mes informatiques, bien que les nicro-ordinaterrrs acuras p"im.Fntte stoct'age de

ce grand oo*uo.'0. vatôrrrs. Uilt *."t po 
"éru*r 

que ta mét'hode de ffarren-

Averbactr rÉceseite dee traitÊm;Ëp.ru.ori"r1.r*u proftts de rale. (chou des bornes'

régurauon des poftls de. raie,.-). ces trattements *it tncompaËbles erec la raptdité

de calcur et <re Eattoment neceesatres pour ra constnrcuoa d'uûe rnôtcatrtce'

Rappetons toot a. ùer. que te l6d.î dévetoppd psrmet t'analtse de larreo'Aver-

bacb en contbu pour *..n*or'de trente po*uô* spatiales (t,v) 0e l'écbantlllon'
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Introduction

Comrae nous l'avors préct# au cbapltre précédeat,les tn<llcatrlccs <le tallle et de
mtcroddformaËon ne peuvent être erylottdes que de façon qualttative par ule ana-
lyse des ltgnes de niveatx.

l{ous avoos alnsl pu constater qu'll eËste des corélations entre certalnes flgures,
plus parËcullôrement eatre les tndtcatrlces dês tattle/dcro{éformaËon et la ltgure
âe pdfes, Ces remarques nous ont con<lutt à dûrdter de façon approfondte les données
brutes servant à la constructlon des ladtcatrlcts.

Cetta étude, dont la démarche est purement descripHve, vise à formaliser analy-
gquement les corrélauons observées, t{ous prdsenùons dgalement <lifférenb types
d'6ildes qut peuvent être menées Brâæ arrx lndlcatrlces. C'est atn$ que ce chapttre se
dtvlse ea trois parties :

- évolution des paramètres de ta relation taille de domalne r+ mlcro4éformation,
- évolution de l'intenslté dlffractée,
- évolugon dee grandeurs mesuréæ selon la dlrection de mestue et appttcation à

l'éhrde des contratntes rést<luelles.

Ces étrrdes sont effecbrées sur divers types d'échanttllons.
I{ous présentons, avant l'éhrcle proprement tlitE des relations tallle de domalne {+
mlcro-déformauon, une étu<le blbltographique concorûant la déformaËon plasËque
<tes polycrlstaur Nous tentons cl'y clartlter les notlons <le domatnes de dtffractton co-
hérente et de microdéformation.

Dans la construcuon des tn<licatrices des microddformatlons et de ta tallle des
domalnes <le cltffractton cohérenûe, nous nhvons ùenté aucune descrtptton probable du
type de déformation et <le la nafirre <les domalûes autres que celles couramment
a<lmises dans le cadre de I'analyse de ldlargiæement de raie de dtffracËon. Notre
æuc{ est d'éclairdr par uûe éhrde btbliographtque la aahre des causês
d'élargæement au regard des obsonratlons nrtcroscoptques Pubtlées <lans le cas des
matériarrx CFC et <les progrôs réatls{s dans l'ébrde de ta <létorme$on plasBque des
polycrlstatrx

A c€ for11., les analyses mlcro-Etnrcûrrales et hs théortes ôe la ôéformaHoa ptastlque
permâUent de distlnguer Eois prlnc{paux qfPes <le domalnes aux propriétÉs
<llfférentes:

- le gralu,
- la cellule,
- le domatne à glissement plasHque udforme homogène.
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Hous Pouvons, sals gfands rlsques, retirer le grain cofirme description probable du
domaine de cliffraction cohérentE du fait que dans te caà des matdriaux
maselfs polyctistallins, aucune dhrde n'e à ce four prr corréler la taille <les gratns aux
domaines de dtffracHo,a cohérente, sauf peut.être dans le ces de matdriarrx
parfaitement recults à petits grains.
Il nous reste donc deux tfPes de dotnatne doat ll conviendra <te définfr la nahrre et
leurs propriétd's vis-a-vis de la diffraction des rayons x.
Nous Pensons que l'intérêt porté aux métbodeE <l'anatyse à partir de I élargissement
des raies <le cliffraction le pourra progres€er que si les r3sUtats obtenui par les
t$âxies récentes de l'écoulemeat-ptaltique sont prls en compùe. En eifet, la
desctiption classique de la micro-structure issue dâ I'analyse Oi OUfraction, est
souvent en butte à des problèmes d'tnùerprétation inhérenùe à la tâéorte <tévelopSÉe
en ce sens. En particulier, la plupart des grandeurs atteinùes sont des granOe-urs
scalaires, alors que I'anisotropie des milieux polycristallins conduit génériement à
l'utilisation de grandeurs ùensorielles.

0n compÛe aujourdÏui deux "écoles" dans l'analyse des profils de raies de
diffraction des rayons ll

La première utillse les concepb classiques développés par Ilarren et Averbach
dont nous avons ctéveloppé la théorie en annexe. 0n a pu conltahr que les problèmes
liés à tlnterprétation cles rd'sultats <le cette tbd'orie appiiqu++ aux mâtériaux défonaés
plastiquement ont fait que son intdrêt s'est granaement aténué ceffe clernière
décennie,

La seconde école, iæue des travaux de Krivogtaz(l), frivogtaz et Ryabæhapka(el
lVillcens(3) utilisent les concepts cle clistocations lt Oe cltstrtbution des dlslocations
pour parvenir à une ttrdorie cohérente de la <llffractjon des rayons x.
Les oppositjons entre ces deux écoles repæent essentieilement sur t interprétation
des résultats et dans la description du milizu polyaistallin.

La thfurie <le Willcens a étd appliquée avec succàs dans le cas de monocristaux
déformés ptastiquement. Les potyaistaux présentenf comme le nous le rappelerons
par la suite, un réseau <le dislocaËons complexg dtffidle à prenclre ea compte par la
thârrie de Ttrillcens. Aussi, utiliserons ûous per la suiùe les formalismes de ta métbode
de Warren-Averbach et de Lan$orcl présentÉs dans les cbapitres précâfents.

l.l. Distributio0 des dislocations :

L'étude cle la distributlon des ctislocattons dans læ matériaux a été enteprtse
dès l'apparluon du concept de <ltslocation. Il a étd démontré que <lans tout cristel, ll
existe un résôau trt<timensionnel <le <lislocations, appelé réseïu de Franc*,t{). C;itê
hypothèse est à rapprocher de ltrypot[èse Ce Oardn6X6) qgt supposê l,existence
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d'une mooaique de micro-cristaux. Les zones limitées par tes dislocations sont donc
comparables à dee zonês parfaitement cristatllnes. Dans un cristal bien recuit, le "pas"
moyon de ce réseau eat de l'ordre du mictomètre.

Dans un matértau polycrtstallin déformé plastiquement la distrlbutioa des dislo-
catlons est hétérogène. L'une des cltstributlons généralement observée est ule sous-
struchrre cellulaire de dislocationst',. Le ùerme sous-struchrre indique qu'il s'agit
d'unê structure tntragranulaire. L'éyolution et ta forure de cette sous-strucùrre dé-
pend du tTps <le matértau et de déformaHon, des condiËons phy$ques. Le dévelop-
pement de cetta Eous-structure est considdrd comme le résultat <le la mininisation de
l'énergie totate de déformatlon. Iâ ùendance, présentée par les dislocations à
s'arranger dans un état d'&luiltbre énergCtique mtnimutn, est foncHon de paramètres
spd'ctfiques tels que vecùeur de Burgers des dislocations, système de gliæement actif,
habilitd du matériau à accommoder contrainie Et déformatton, ett... L'une des caracté-'ristiques 

influençant l'apparition de cetùe sous-struchre est l'dnergie de défaut
d'empilement (stacking fault energy),
Pour les mdtaux à haute énergie de cléfaut d'empilement, cette sus-sttucture se dé-
veloppe dès le début de la déformation et en fonction de la déformatton. Ces cellules
sont peu désorientdes (0,5 à l"). Les dimensions de ces cellules se ré<luisent généra-
lement avec l?vancement de la déformation.
Pour les métaux à baæe énergie de défaut d'empilement, elle n'apparaît que pour des
déformations plus étevées. Pour des déforrnations plus faibtes, on constaùe
généralement uûe relative homogéndltd de la distrtbution des dislocations et
l'apparition de déformation par maclage,

Etudions de plus près le cas des nratériaux polycristallins de type C-F.C. comme le
cuivre et l'aluminium,

Figure V-l : Joint cle fatble désorientation
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La déformation plastique de ces matÉriaux provogue la multiplication de disloca-
tions. Celles+J o'arrangent, <le façon hétérogène pour former une sous-strucbrre de
type cellulaire. Il a étd remarqué que la tatlle de ccs cellules est indépendanùe de la
taille du grain. Ia densité de dislocation dans tee parois dee cellules (cell wall) est très
targement su$rieure à la denstté de dislocatlon dans la cellule. Les parois <le dtsloca-
tions ont d'ailleurs tendance à se former sur les plaas de gliæeureats actifs <le ta dé-
formation plastique. Lhnalyse de clichés micrographiques montre qug génératemen!
les parois de dislocations sont plus fines dans l'aluminium que dans le cuivre(8).

Les parois de dislocations agissent alors cofirme des foints de faible désorienta-
tion (Emall angle boundary) ou sous-foin[ mais, bien entendu, elles ont une stnrcture
plus complexe (cf. figure V-l). Il en résulte une désorientation enEe chaque ccllule
pouvant atÙeindre lo. Cette structure celtutaire peut do'nc rendre compte de la cléso-
rientation relative de certaines régions du grain, ta ddsorientation entre cellule a
d'ailleurs ùendance à croître avec la déformatton, alors que leur taille a tendance à dé-
croître vers une valeur limite appelée taille de saturation.

Le tabteau V- I présenùe des exemples de dinension des cellules(e).

matériau déformation 1Ofr déformation 258

Aluminium
Cuivre

3tm
l t tm

1,8 - 2,ô pm
0,6 - o,g rm

Tableau v- l : Exemple de taille de cellules (<l'après swann)

Le niveau d'énergie <le défaut d'empilement détermine, en partie, la taille des cellules
et donc la distribution dee dislocations. Comme nous l?voas prd<lisd, la dlninuuon <te
l'énergie <le défaut <l'empilemeat rend diffictle la production <llrne struchrre celtulai-
re, car leur développement, nécesstterait une <téformation très importante. La fré-
quetce de gliæemeat. ôdvlé, proportionnel à l'dnergie de défaut d'empllement, est
donnée Par la relationttor /Ib où l est t énergte de défaut d'empilemeût, I le moclule
de cisaillement et b le vectEur de Burgers.
0n peut donc Penser que les strucfirres cellulaires apparaissent d'autant ptus tacile-
ment que les dislocatlons cbangent de plan de gltssement.
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1.2. InterPrétation des grandeurs mesurdes par diffractioa des raïons I :

1 .2. L Microdéformation :

Les frontièree des cellules, et s fortiwicelles d'un grain, soût formdes d'un
aEsemblage complerc de diElocaËons. Les rayons I soat sen$btes à ces zones
élastiquement dd'formé+s seulement en fin dæ proftls de rale de dlffractton l
Lïntérieur des cellules contlent égatement des dlslocaflons latervenant tors du
Processus de déformation. Celles<i sont tocatlsées sur les plans de gtisement facile et
sur les autres,plans <le gliæement possible comûre le montrent les travaux de Yfang
Tuming et all.tr r' . Ces dislocations, en densttd bten ptus fatble gue tes distocaflons de
parois, agissent sur le proftl de raie de diffraction du fait du champ de déformation
gui leur est aæocié. Les micro4éformatlons mesurées sont donc dues aux micro-
distorsions intra<ellulalres. Les parois des cellules peuvent devenir de ta[le
relativement importanbs par rapport à la cellule. La dCformation aæocié+ à cette
zone perhrrbée et à Eon voisinage se retrouve dans les queues des raies de dilfraction
ou participe au bruit de foncl du profil. Cette interprétation est confirmée par les
résultats de J.L, Lebrun et alL ( l2) sg Wang Tuming et dl..
Les variations de la microdéformation sont généralement attrlbuées arx variations
de densité des disloætlons,

Remarque:

Dans le modèle proposé par Wilkens(3{) et ses coltaborateurs, le profil de raie de
diffraction X est décomposé en deux parties distinctes lorsque te matdrlau anatysé est
supposé être formé <te cellules de dislocationE. La première partie est associée aux
tlislocations Ee situant à llntdrteur de la cellule, et la seconde partie est assodée aux
<lislmttons conùenues danE les parois des celluleE. Le profil de rale présente ators une
forme disymétrique due au fatt gue les contralntes sont de nature et de gran<leur dif -
férentes. Compte ùenu de ce modèle, la densité de <tislocaËon peut ôtre obteaue après
une séparation de cee derrx "sous-profils'. Bien entendu la proportion de chacun de
ces "sous-proflls" est directemeat relié aux fractloas volumtques des parots des cctlu-
les et de la zone intra-celtutalre.

ffitkens(3) montre par aitteurs que lfypottrèæ d'une <listributioa de type gaus-
Eienne dee mlcrodéformaËo,ns n'eet pas réaltsûo. En effet, à partr <l ébrcle thCortque il
montre que le poftl de raie assodd à une <tisEtbution de dlslocaËon varie en l/ls3l
où s représentê la vartable de l'espace rédproque. Une ùelle variation condutt donc à
un profll élargi à longue dtstance. Cetùe conctusloû est en total désaæord avec leo hy-
pot$èses de baees des métnodes classigues de lYarren-Averbach et des analyses des
largeurs intégrales.

Wiltcens(l{} 6es!'e également que I'effet ctochet ftoof effect) est une consé-
guence inévttable de la prd'sence de sous-ioints <te grain. Rappelons que cet effet est

l{1



considéré dans la mdthode de ffarren-Averbach comme le résuttat de troncature et
d'errêurs eryérimentales sur les profils de rale.

1.2,2. Taille de domaine de diffraction cohérente :

Ce problème apparait dhprès la liËératrrre tout aussi conffoversd du fait de la
difficultd de corroborer observations microscopigues et mesures effectives. La notion
de do'maine cle diffraction cohérente trouve une définition plus pr&Èse dans le cas de
matd,riaux pulvérulents où tes Trontières" du domaine sont rlgorueusement
déterminées. Dans le cas de matériaux polyctistallins massifs, cette notion devient
plus floue. Il est admis, généralement que ta déformaflon plastique des matérlaux
implique la subdivision <lu matériau en domaiaes, dont lee dimensions sont tès
infdrieures à celles des grains. A la notion de domaine de diffraction cohérente
correspond une descrlption intragranulaire. Des éftdes ex5Értmentales et tiéoriques
ont montré l'existence de divers type's de domaines intragranulaires :

- struchrre cellulaire par analyse microscopique,
- domalne à glissement unlforme intragranulaire.

L'éhrde bibliographique nous montre que la taille des domaines de diffraction
cohérente a souvent été corrélée à ta tatlle des cellules dévetoppées lors de la
déformation plastique. Wagner et AtL(13) trouvent, en effet cle fortes similthdes enFe
les valeurs tfiéoriques obtenues par une méthode des largeurs intégrales et
l'observation microscopique.
Néanmoins, peu d'auùeurs ont retrouvé de telles similitudes. Nous avons égatement
précisé que les parois de cellules se comportaient cofirme des sous-foints de grain de
nature complexe. Si I'on supposê alors que ces sous-ioints complexes agissent de la
même façon qu'un sous-ioint slmple, nous sofirmes à même de penser que les
problèmes soulevés par Wilkens(l{' putssent se poser, à savoir qu'un sous-foint ne
peut pas ùouiours être unê représentation de frontière <le domaine de diffraction
cohérente. En effet, TTitkens montre que les sous-ioints de faible désorientation ne
peuvent être zubstlûrés à la notion de frontière par la cltffractton des rayons X que st
la distance #parant detr:r frontlères de ce type est très petite devant ll{poù p est la
densité de dislocation.

0n voit donc que la notion cte paroi de <lislocation n'est pas une description
toujours adéquate d'une frontlère de <lomalne de dlffraction cohérente. Une autre
alternative consiste à dtre que le domaine de dtffraction cohérente cûffespond aux
domalnes à glissement uniforme déftni par la théorte de l'écorilementptastique.

En effet, il a été montré que différents systèmes de glissement opèrent dans un
grain Qtissement multtple hétdrog5n*1{r5r. Le grain est alors supposé être constitué
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cle zones (ou domaines ou sousgrarns) où le glissement est supposé muttiple
uniforme. Ces strucbrree lntragranulaires résultent généralement de la ddcompos,ition
<le gros grains alors que dans les pettts gratns la déformation est homogène. L\rne des
conséquences est une rotatlon diffdrente des réeeaux de chacun ôes sousgraùns. Cetùe
configuration a tttti démontré+ tré<rriquement comme étent celle qui est
dnergéttquement favorable (l 6)10.1 rapportau gltssement mutttple bomogène'dans le
graln comme on le suppose danE la théorte de Taylor). La désorientation des sous-
grains pout varier de 0 à lo degré, voire plus en caE de forte déformation.

L'éxistence de ces domalnes tntragranulaires à glissement unlforme a été
ddmontrée expérimentalement par des ùechntques d'analyse microæopique(t7)
(microsonde de tr1osse1(lE)) et thdoriquement comme moyon d'accomodauon piasuque.
La nature des frontières de ces domaines nh pu être définie avec précision, mais on
ne peut douter de sa nature complexe. Des travaux récents ont d'ailleurs montré la
nature tout à fait comparable enlre le plan. dhabitaf défini par le plan commun à
deux domaines et la paroi de dislocalien{lel. En d'autres ùermes, cs domaines
pourraient correspondre ou représenter une cellule de dislocation.

Dans la mesure où ces domaines sont désorientés les uns par rapport aux autres,
ils cliffractent vis-à-vis des rayons I dans des directlons différentes de l'espace. Si la
désorientation n'est pas trop importante, l'effet cle <lésorientation se retrouve dans la
dispersion autour des directions préférentielles de ùextrrre.

1.3.2. Relations avec d'autres grandeurs :

La déformation quadratique moyenne est liée à la densttd de dislocation par la
relatron(20) :

f
e . ry ..t,0'

a
0

v-t

où Ër*r est un paramètre dont la valerrr dépend de l'arrangemeat des dislocations. 0r
sa variatlon t'est Pas coûûue et en général, on suppose gue Çmr est in<lépendan! ou,
tout au plus, varie peu avec l'arrangement des dislocaÛons.
Une autre relatlon, en l'abse-nce d'empllement de <lislocation trop important et <le po-
lygoaisation a été proposée(2t) '

l l

p.  (ps.po12.- i l l  .e2r2

taille réelle du domaine,
vecteur <le Burgers.
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L'énergie de cléfaut d'empilement est donnée par la relation(22) :

r  -  4*, 'G- ao 
r^.*"

2nJ3 u 6

avec :

v-3

G : modulr ûr dmtllement,
ao: Fra tr maille,
oo : eoasE&tl dépendant de l'tnteraction éten<tue limitant le ruban de défaut

d'empllement of des constantes étastiques (pour un cristal tsotrope oo . l/12 quand
on négtige l'effet des cllslocatlons éùendues),

æ: densité cle fautes d'empilement.

Des valeurs de oo variant de 0,04 à 0,24 ont été obùanues pour le cuivre(23).

Remarque :-

Lorsque l'on parle de densité de dislocations, il faut avoir à l'esprit que les dislo-
catrons que nous faisons inùervenir sont les dislocations bloquées après le procesus
de déformation, dans l'état déchargé. En aucun cas, ces dislocations ne doiyent être
confondues avec les dislocations mobiles gui participent à la ddformation plastique. It
a par ailleurs étd, démontré qu'au cours du déchargement, le nombre de dislocations
contenu dans tes empilements de dislocation diminue Oa façon très seasible(24). Bien
entendu,la densité de dislocation bloquée est liée à la densité de dislocations mobiles
apparues au cours du charge*sn1(26).'

2. BEtATIOil TAILLE DE IX)f,IAItrE rr HICB,O-DEFORMATIOII :

2.1. MéthodoloEie :

Comme nous t'avions indiqué au chapttre précé<ten[ les profils de raie de dlffrac-
tion X ne peuvent être analysés en terme de compoaantes convoluées de Cauchy et de
Gauss que st le facteur de forme de æ proftl est comprts dans les limites suivantes :

0,63662 rf r 0,93949

Tous les profils de diffraction analysés
malheureusement pas cefte condition. Il
ou de Gauss ne puissent être calculées.
Les résultats présentés dans la suiùe de cette étude ûe concernent donc que les mesu-
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aux positions angulaires (l,l) ne respectent
peut arriver que les composantes de Cauchy



rês où les effets de taille et de microdéformation ont pu être séparés sans ambiggitê.
Le nombre de points correspondant est compris, génératetnent, enùe 40 et ô0t clu
nombre total de points de mesures imposd,s initialement.0utre le fait que le profil ne
pêut être o6crit iar une fonction Oe Vùgt, ceci peut s'eryliquer par dhutre facteurs :

- la qualiti, des profils (lr.* , 2 lar ) ne permet pas une mesure prâtse des ca -
ractéristiques des profils,

- le ùemps de comptage relativement court, ne nous permet pas d'assurer, pour
ùoutes les raies, une distribution représentaUve des phénomènes observés.

L'étude des résultats obtenus pour l'échantillon de cuivre recuit laminé (Cu RP) et
d'aluminium 707] état T6 bilté nous a permis d'établir une relation sinple entre la
micro-déformation et la taille des domaines de diffraction cobérente.

2.2. Mise en évidence de la relation :

2.2.1. Conditions ex!Érimentales et échantitlons :

Les conditions elçérimentales sont les suivantes :

- anticathode :Cu K*
- monochromateur avant graphiùe : Kq,t-sz
- ùempc de mesure :240 secondes par polnt
- rotation V : 0 (V ( 60o, ÂV - 5o
-rotat iono: 0(0(90o, Â0 ' l f
- fenùe collimaùeur : 0,4 x 0,8 mm.

Les échantitlons utilisés sont :

- atuminium 7075 état TO billd ( o0 - - 75 MPa)
- culvre recult laminé û0t (Cu RP).

Les plans visés lors de la mesure des indicatrices pour l'échantilloa d'aluminirrm sont
les plans (200), (l I l) et (220). Les figures V-Za...c présentent les résultats obtenus.
Dans le cas du culyre lee plans vlsés sont lclentiques. Les ftgrrree V-3a...c présentent
tes résultats obtenus.

Remargue :

Pour des ralsons de commodtté d'écribrre et de traçage des figures, la micro-
déformatton est à multtplter systématlquementpar tg-1.
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Figure V-Za : Cuivre recuit taminé 00 t Cu RP plan : (220)
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F8ure V-Zc : Cuivre recuit laminé û0 t Cu RP plan : (200)

Tableau V-2 : Coeffidents âa' êt K!h, Cu RP

t* ***t^* -f -_--

Plan (hH) (  I  l  l ) (200) (220)

âtrtt
Fotr

0,756
0,2J6

0,062
0,136

1,267
0,01I

117
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ÎJ

Dt8=f(t/Dl At 7075-T6 Ptrn : (200)

Dre = 0,043.exp[-l ,055rlog(l/D)] R = 0,85

^  ^ ^ t  ^  ^ ^ â
V , V V  I  V . V V a

t/D(2001
0,003

Figure V-3c: Aluminium 7075-T6 billé plan : (400)

Tableau V-3: Coefficients ât' et trr'h' Al 70?5-T6 bilé

+
?

I
l

I
I

i
J{
I'l

l
I

I
I

1
I'1
.{

I{
I

J
I
I'l

l
,01

+
+

Plan (htrl) (  I  I  l ) (200) (220)
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K*...

t,347
0,00{

1,055
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1,07{
0,03{

l{9



2.2 2 Analyse:

Les figures V-Za...c et VJa...c montrent clelrement qu'il exisùe une relation entrela taille des domaines de diffraction cobCrente et la microdéformation.

Pour des raisons pratiques, nous ayons représentd sur ces figures les grarulêurs :
- ordonnée :Dr11 , e
- absclsEe : l/Dr11

cetJe relation Peut se mettre sous la forme générate suivanùe quel que soit te plan(hlcl) de mesure et t échantJllon :

6 = *T*, . *( 
tnt'- I )' log D.r,

cette relation fait tnùervenlr les constantes-.Ktr,rr et e,r. on peut remarquer que ladimension de K*n., est équivalente à celle o'nnË'ogrotfràuon.'Ettes sont dépendantesdu plan de diffractlon (hlc,l) visé. c'est pourquot nous avons cbercbé une corrélationentre le type de plan visé et ces constantes.

Remarques:

En enamlnant les travaux de RJ. De Angetts et CJ,I.J. lvagner (<l'après D-E. Mtkkola et41(e5) ), nous avoûs pu retrouvâr une relatlon équtvalenùe à parur <le leurs nêsures.Il semble que te nombre de mesures ait étd insrlrisant pour asseotr <le façon rtgou-reuse la relatlon mlse en dvldence enEe tallte <le <lomdàe et mlcrodéformaHon. Eneffet la courbe d'qutvalenùe obûenue avec leurs résuttaE est présentde ftgure V-4.

cette ftgure relle en fattla mtcro{dformaËon au sêns de rarren-Averbach pourune longueur de colonne de 50 angstroems à ta taule des domatnes de dlffracËon co-hérenÙe. It est à noter que cetle rigurc est construtte à pn tfi; plu$eurs mesures
Provenant d'échantlllons de culvre afant subt des trartenents n6câuques <ltfférents.Nous avons dans ce cas :

-  K*mr'9,9ô6.10-3 et âhkt.  O,?ZI

v4
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Deff* e( I 00 )

0,002

1/teîi

Figure V-4 : Relation micro-déformation r* taille de domaine
(d'apràs Wagner et alU

Les valeurs de taitte et de micro-déformatlon ont étd obtônues pour une <léformatlon
maçroscopique donnée, mais pour une position angulaire (t,V) flre. Dans nos manipu-
lations, la position angulaire (0,v) de l'échantillon est variable.

2.2.3. Relation entre les constanùes :

L'une des grandeurs permettant, de caractÉriser un plan de diffraction est le facbeur
d'orientation r(hkl) défini par la relation entre les indices de Mitler :

Î(hlcl) =h2k2* k2l2 *h212 v-5
(h?*k2*12)2

Les figures V-5e et b illustrent les variations des coastanùes en fonction d,Ê fû8,1).
0n peut constater que les courbes préseatent des varlations proportionnetles oppo-
sées pour les deux dchantillons. En effe! <lans le cas du culwe Cu RP et de I aluûi-
nium, nous remarquons que les cmstantes htr et firr varient de façon oppo#e.
Cetùe similitude <le comportement nous a coaduit à recbercber uûe relation entre ces
coefftcients.
Aucrrne relatlon stnple o'a pu être Aegagée en fonctlon du facteu d'orlentation
rftH).

0
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Figures V-5a,b : Courbes Fot, êt ah' ên foûction de rûIt)

A partir des valeurs obtênues nous avons tracé la courbe figure V{ illustrant les ya-
riations de ans, et de Fnrr.

Nous constatons que quet que soit I échantlllon et le plan de <ltffraction visé, tl eËste
une relation simple entre les constanùes préced.emment déùenninées.

rJz

atnktJ Lu PJJ

a(hl l )  Al



Etude a(hkll = flK(hlclll, ,0  
[

' ,0 F e a(hkl) Cu RP
a a(hkl) Alr,6 l-

1 â l

i  r .2
Iv
|  1 ir ,u  r

: ^

'  a Â

i

f0,s r
I
L

Ô A

0,0û0 û. r00 0,200 0,300

K(hkt)

Figure V-6 :Courbe Fn*, en fonction de anr,.

11 semble donc que les coefficients K*n' et 1,rr représentent des caractéristiques des
échantillons dans teur état actuel. La relation liant ao, et K*mr est de la forme :

- q .log KÏ*,
ânrr 'P '  ê

v-6

Nous donnerons par la suitE les valerrrs des constantes p et q.

2.2.4. Modification de la relation :

Llrypothèse d'uûe dletrtbutlon gaussiennê des microdéformations coaduit à une
expression dtfférente enEe taille des domalneE de diffraction cobérenùe et mlcrodé-
formatJon. En effet, comme ûous tin<tiqutotts au chapltre III, ûolrs ayons tlans ce cas :

â'+"2"'' v-7

Dautre part, les échantlllons analysds présentent une déformaËoa macroscopique
motenne due au chanp de contrainteE rédduelles induttr€ par te traitement, La
microdéformation < Q/>ttz représente alors la moyenne quadratique des déforma-
tions auùour de ta valeur mactoscoplque moyenne. Nous avons do'nc :
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En suppomnt l'hypothèse de distribution gaussienne vérifiée, nous pouvors érlrire :

ô.+{. e2, - rer2ltt2

{,  e2 , -  , ,  , '1i  .  Knrr.,  
(an' l  -  l  ) ' lo8 D'r

v-ô

v-9

avec B
I

.K*,
hH

Cette relation montre que la déformation quadratlque moyenne est proportionnelle à
la tatlle du domalne de diffraction cohérente.

2.3. Exùension de la relation taille r+ miqro4Éformation :

2.3.1. Décomposition de la largeur intégrale de Cauchy :

La largeur intégrale de Cauchy a été Jusqu'ici assoclé+ à la seute tatlle des domai-
nes de dtffraction cohérentê. En fqqt-rrne analys+ plus fiae permet de moatrer quê cê
terme se découple en <leux partiesl26l .

- DT :taille réelle du domaine dans la dlrection peryendiculaire au plan (hkl) vtsd,

- DF : effet de tatlle lié aux fautes d'empilement et de maclage.

En fatt de taltle liéc arrx fautes d'empilemeût, f est l'tmage de la déformation asso -
ciée aux fautes d'empttement tntrinsèques et extrtnsèques, et arrx fautes <le mactage.
La relatlon llant ces detrx grandeurs à Dru ftatUe de domaine lssue des catcuts) est :

I =a*a
Der DT DF

v-10

La méthode des largeurs intégrates de Voigt, comme ùoutes les autres méthodes utili-
sant les largeurs integrales, ne permet pas <le #parer simplement cçs deux gran-
deurs. Néanmoins on peut les obtenir par ualogie_aux formutes découlant de l'analy-
se de Warren-Averbach. En effet on salt reller DT et DF aux termes analogues Ce ia
méthode de Warren-Averbach.

lt{



0n a en effet:

DF - e,ufotnrul

or,.Dlo(ut)2, 
v-l l

D;A(hkl)

âT9Ç :

DwAhkl) olomrrl o[otttrrl

La méthode de Warren-Averbach nous donne alors :

v-12

I  r , ,  v
- -r r,56*Fl.+ V-13
D;Aftrd) oo

,+'
avec :
-(-  l ,5oc*F
- or 'cr,' + r," : prohabtlitd'de trouver une fauùe et une double faute d'empllement

(ou fautes intrinsèque et extrtnsàque),
- F : probabitité de trouver une fauùe de maclage
- a0 : paramètre de maille du réEeau crietallin,

D'auttre pert, les fautes d'empilement et les fautes de maclage produiseat detx effets
distincte strr le pic de diffraction :

- déplacement proportlonnel à (e' - q,'),
- asymétrie proportionnelle à peta.'.

Ainsi la déformatloa totale eet <tonnée Par la relatlon :

(er )  (g)+G' , , . ( * ' -e ' )  V-14

Les termes Vmr et G*, sont donnés dans le tableau V-4 :
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plan fttl) l i l 200 220 33r

vmt

Gr,g

0,43

-0,03'

I

+0,069

0,71

-0,035

Oôo

-0,00?

Tableau V-{ : Valeurs de Vn., et de Gn*,

Remaroue :-

Dans létude des contraintes résiduelles, on constate qu'une variation selon y de
la probabilité de fautes d'empilement provoquera des oscillations du graphe al en
fonction de sin2ry,

En utllisant les relations V- l I àV- 13, nous pouvons modifier la relation proposée
afin de faire inùervenir les probabiûtds de fautes.
Nous ohtenonE ainsi :

r ( l-a*,).los(+.{l
{ .e2r- rer2yz.Er , r .o  

D'D'

r (.^0,- l) . tog DT 
( l-a',,).lo8 a t . 

+, u-r,
{. e2, - ,, , '7; = Kr,rr. . 

(tn' '- t) '  to8 [ 
.e

Remplaçons alors DF par son eryrees{on en foncfloa Ç :

-

{ ,e2,  -  .*  r ' } t  .Kr,r .*( tn ' ' - l ) ' togo' . . t l -anlr ' ) ' toB 

(  I  *  Dr 'E} '  
u- tu

Remarquoûs gue I fait inùarvenlr la somme des probabttitds <le fautes <l'empitement
et de maclage (Ë est appelé probabilité cumulfu de fautes).
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ûn retrouve dans cette expression toutes les causês d'étargissement et de déplace-
ment d'un pic de diffraction [, outre les contraintes résiduelles :

- les fauûes d'empilement intrinsàques + <léplacement du pic,
- les fauùes extrins{ues etde mactage '+ asymétrte du plc,
- tailte dee domaines + étargiæernent du pic.

Remarquons que la relation en fonction de (, probabitité ûotale <le fautes, peut se sim-
plifier si nouE considérons que le terme :

( t+DT.t . \ur/ . r .  
Z^0,

est proche de l'unitd,. Cette approximation est iustifide si l'on considère que E est très
souvent de l'ordre de l0-3 e[ éi ta taille réelle des domaines DT est Petite. Dans ce cas
en effectuant le développement du ùerme eryonentielle après cetul du logaflthme
nous obtenons l'elpression suivante :

J

{ ,e2,  - .*  1212 -Kn,.*(un*,- l )  
' logo' . . t ' -an' t )  

(  l  *gT.çb )- ?uo

Remarquons que le ùerme DT/ao correspo_nd, virhrellement et à une constanùe près, au
nombre de mailte du domaine de taille DT.
La clérivée de la déformation quadratique moyeûne Par rapPort à ( est alors égale à :

5 { e2r-,  er2 É - v ^ (unu, -  l ) . log Dt ^( 
l -an,,)  D' '  Vnrr

t. v v-1?
.  Knf t  .  g ' "b[ l  - ' ' - -e-  

.e ""  .  
Tâf ,

0n peut constater que cette <lérivée est indépandattÊ de Ç. Ce résultat est conforme à
ce qû estattÊndu si on suPPose que :

(er) - (e t proportionnelà {.e2, - (e }2}

En effet, en dérivant l'eryression de la déformation ùotale V-14 en présence de fautes,
nous av00s :

6<e  I
4, G . Constante
6( *. - or-) 

- hH

6(

r)7



2.{. Commentaires srrr les grandeurs mesurées :

hns le cas de matÉriaux isotropes, la tatlle des domatûes de <ltffracËon cobérea-
te et la micro4élormation sont in<lépendantee de la direction de mes'ure 0,y). Pour
les matdrtaux texhrrés, ces grandeurs <lépenclent de la dtrection de mçs1lre et ont
donc un caractère anisotrope. Les résultats obtanus par le biais <lee indicatrices souf-
frent donc <le <leux effets de moyenne distlncG :

- moyenne dans l'ensemble du volume diffractant,

- les domaines <liffractants n'ont pas tous la même orientation pûsque l'e4É-
rience de diffraction I intégre l'ensemble des domaines par une rotaHon ( autour <te
la normale au plan (hkl) diffractant.

Itous avons donc, en notant Ïfy l'une des grandeurs mesurées :

r,*'ù 
{

. dv .d{
h

I',,
0

v-t6

En raison de ceteffet de moyenne, les granderrrs mesuré+s ûe représeatant pas l'état
réel du matérlau sauf dans les cas parilculters de dtstrlbutlon unlforme dans la ùotalt-
té de l'échantillon ou dans la direction de mesure. Les corrélatiors ne peuvent alors
être effectuées qu'avec des grandeurs macroscopiques à t'origine des variaËons de ces
grandeurs, ou aux grandeurs macroecoptques Uées à la dûection de mesrrre (modute
d'Young par exemple).

Le problème de la pénétratlon des rayons X pose le problème de la zone volrrml-
que analysdç. Dans le cas <l'rrn gontomètre I , le volrrme <llffractant est tndépenctant
de l'orientation de la directioa de mesrrre. Par contre, la zone éhrdiée <levient <te plus
en plus fine lorsque la déclinaison T augmenùe.l{ous supposoûs par hypotbèse que les
grandeurs mesurées ne présentent pas de gradiant dans la direction de mesure fty-
potfièse d'homogénéitd commune aua mesures de ùe*tue).

2.5. Relation avec la densité de dislocation :

Comme nous l'avons rappelé au paragraphe V- l.$., la densitd de dlslocatioa peut
ôtre approchée par une relation du ffi :
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I
r t . 2

P= t  Ps.Pot  'xhn.

l-
22(ê  r

%

où 1.nrl représênùê un paramètre dépendant de l'arrangement des dtslocatlons, du
vêctêur de Burgers et du paramètre de mallle ao.
En substiùrant la micro-déformation par soû êxpresslon en fonctlo'n de la taille des
domaines de diffraction cohérente, nous obtenons :

(.nr, - 2).lo8 Dr'
P '  4s 'Kn,,  ' t v- lg

Supposons que la micro-contrainte aæociée aux micro-cléformations sult une loi iden-
tique à celle observée lors de I écoulement plastique à mvoir o proportionnel â ptrz
comme cela a été montré pour le cuivre et l'ùgenlizz)teet.
La mrcro-contrainte obtenue représente en fait l'écart de conkainùe par rapport à ta
contrainùe macroscopique. Nous avons alors' :

1 I  I  
un*, -Z

l, o2, - , o ,212 or rrr'r, *o'r, . Drrt 
2

Suivant les valeurs du paramètre an*,, nous avons des comportements dtstincts. En
parttculier pour les valeurs :

v-20

v-21

âot, -t I

âut +o

I
t 22 t2
l ( g  ) - ( o>  I

I
t 2 2 r 2
t (o  ) - (or  l

_t
D;

- t
D.r

âo*t + 2
I

{ . o2, - . o r2;2 u, constante

Ces comportements sont à rapprocher des tois de tfpe Hat-Petch et des observations
présentd'es au paragraphe V-1.

' N3. : Le symbole or signifie proportionnel.
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2.6. I-rlt'erprétation du termÊ anr, :

Il est admis que la relation <te Hall-Petcl(2eX30X3l) décrit le comportement élas-
tique d échanËltons en fonction de la tattle des grains. Cetùe retation s'écrtt sous la
forme suivanûe :

avec :

o^ contrainte limite d'écoulemenf
U

*, constante d'orientationv'
D taille du grain.

/

i 0.8
:E
C'

JI
o
3 o.e
4
Il,

b o.c

, 
- oo + kr' e 

o']'log D
v-22

Le terme oo n'est pas rigoureusement rigal à la limite d élasticité des monoctistaux, on
I'appelle géntiralement force de frottement.
11 est couramment admis que le coefficient 0,5 de la loi <te Hall-Pehb n'est pas ùou-
iours valable, ll a été démontré que tràs souvent des variations linéaires en (l/D)
permettent une description tout aussl satisfaisante des résultats e:çÉrimentaux. Des
étucles théoriques montrent d'ailleurs que les variations en ( t/D) sont tout à fait iusti-
fiées(r:)
Une relation analogue à la lot de Hall-Petch a été établie entre la æntrainte d'écoute-
ment et la dtmension des cellules de dislocations qui limitent les sous-ioints de
Êrains(32)(33) La figure V-? en montre un exemple,

Figure V-7:

Relatron taille des sousgrains
contrarnte d'dcoulement

""ou6
0.6 0.8

f* ,p1,
Par une analyse radiocristallographique, Ungar et ail3{) ftouvent une relatron de
type tlall-Petcb liant la densité de dlslocation à la déformatlon dans les monocristaux
de cuivre, La figure V-ô présente lee résultats obtenus par ces auteurs. Une analyse

Cu
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Figure V{:Relation densité de distocation r+ contrainùe appliquée

Nous peûsons donc que le terme ah, est lié aux types <te <tistribution des disloca-
tions après déchargement de l'échantillon. Nous pouvons constaùer que sa valeur dé-
pend du plan (hkl) visé. Cette dépendance est sans douùe liée aux yariations de densi-
té de distocations présentes sur ces plaûs. Remarquons que généralemeat la densité
de dislocation est considérée comme une grandeur scalaire. Dans notre analyse, il est
facile de voir que la densité de dislocation est différenùe suiyant les plans (hlcl) et
donc de l'orientation cristallographique. He disposant pas d'éûrde permettant de iusti-
fier cette affirmation, nous pensons que des analyses associant diverses techniques
d'analyse microscopigues permettront d éctaircir le rôle et la nature du terme an.,.

-q. EïUDE DES IELATIOf,S II|TEilSIïE tr TAILLE DES IX)UAIIES :

Cetùe étucle a été effecûtée sur de€ écbanttlloos de culvre préseûtâût dos textures
dtfféreates dues à des trattstnents tbermtque êt mécanlque <ttffdreats.

3.1 Préparation cles échantillons :

A partir d'une tôte <le culwe bnrt dont lllsûolre des déformeËoûs of de prépara-
tion nous est inconnue, ûous ayons décou$ trots échantillons qut oût subi les traite-
mênts suivaûts :

- Cu B :échantilloû bnrt,

l 6 l



- Cu BL : fthantillon brut lamiûé (réductioo <l épaiæeur 50S),

- Cu RL : échantillon brut recristallisé (30 minutês à g0fC) laminC comme le
précedent.

Chaque échantillon a ensuiùe éùi poli électrolytiquement eû yue de son éhrde.

3 2, Résultats :

Les figures V-9a...c préàenænt les résultats obùenus pour les *lhantiltons de cui-
vre Cu B, Cu EL et Cu RL. Hous constatons que la relation obsêrvde préc,édemment
s'applique également à ces échantitlons. Les valeurs des coostantes Kln*, et an., sont
présentées dans le tabteau V-], Les figures V- t0a...c à V- l2a...c pd'sentent les figures
de pôles de ces dchantitlons :plans (200), (ltl) et (220). La figure V-l3présenùe ta
courhe âhn = f (K'thn) pour l'ensemble des échantillons utilisés, y compris les échantil -
lons de cuivre recuit laminé (Cu RP) et d'aluminium 7075-T6 bi[é.

Tableau V-q : Coefficients ânrr et K*6r1

Plan (hkl) CUE Cu BL Cu RL
ârrt Kt"u, âmr B!*u, âmr E*"u,

(r  l  l )
(200)
Q20)

l , l  I  I  0,041
0,9ô4 0,09?
1,322 0,014

0,990 0,156
1,093 0,065
l,ô l6 0,0005

0,934 0,096
1,494 0,004
0,9?ô 0,09{

t62



E
N t00
v
f
t
E
t

200 Plan:  (220)

r  CUBL
a CuRl
r  CuB

l .

^^t
a r  a a  ,

Ll

0,000 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 0,006

llDeff f.220l

50û[ Ptôn:(2oo)
i  .  r  cuBLl r
I  a  C u R L' l ( t l l  
l -- . '  
1  '  .  C u B
i .

| . ^ ^ '
l ^

100 l- r
i  r  a  

t ^

L ' ;:-i:fit ̂, 
^, 

: tI  ' t
I  ' r

ol-----
c,000 0,001 0.002 0,003 0,004 0,005 0,006

l/Dcff(200)

a
Â

I

A
Êo
N
T
tl
Ë
J
Ê

A
F
t
-
Y
o
t
b|ts
t

I zvv

r000

800

600

400

200

Plan:  ( l  I  l )

e CUBL
a CuR[
.  CUB

0
0,002

l lDc l î  ( l l l )

0,0030,00t 0,00 |

163

0,004



E 200 r.dmutr
.r ' |H,El bltrrUdtnb

fF

h
G I
G I
l l
lÊ l

tÈ o.t Ê' l lr O.l !.1 tl

d'..'
ll--rl \ J\

@, 
*-l\

r  l t t  xûmlm
ærlrt rtilLb|ln|. i l|f

-

I?
tll
D I
l l
G I

!D a.t Ê _lr r tt a.t trt

tfi
UIT. FII

lllt l. l€.I
t8Ê 2. lGl.l
tF!.l, l l l l . l
tllE l. t!.1

l l lE l. l.n
1.EE'1. tt.t Ul
[tlE t' til.l 3.2t
LEE l. ll.t

TI
||t.3

nt
an
TI

a.; inel

I
L l r
I|l .

I r
I .

l l t  û. l . I
l l l t r . l . l

. ! llltt? l.I
l . l  ! l û .  t I
l . l  ! ! r . L l
Lff i t t? t I
I t  l I  .  t I

LEE I r !.n
LSE 2. ll.l fl
[8L 1. tll.I lltl
1ffi,1. il.I

II
ltt.! inel

t
ltl .

Jtl .

5 r
I .

û .  L l
lllt r - LI

. O ltll i; l.l
t . l  l ! l t .  LI
l . l  l s l r . l . l
l.O !l lr'| t.n
l . l l b  . a l

Figure V- 10a...c : Figures de pôles Cu B
(repère standart)

I
l d .
L l o
I l .
Il .

û .  L I
nn r.  l . I

.  ! l l l l t? l I
l . l  t lû .  L I
t . l  ! l  l . l . l
10 tta? aI
1 r l D  r L l

r- 220 nr 0lttE |,ffi t
rtFr lt ra irublthttr * ht.

-fdt.r Læ lt ft^tr.lf LI 'ft t.l

iml
164



h 200 ï. df'ft Utr
drrlt t

t l E

F }f l.ltt O.l Ë. !.r I a.l 11 1l

\ s : -  

- - - - ê 2

tFc
ruv. ETl

h ttt r.0mtflf I
ûrJ t t

I hlr

Ip r^rt LD Ll n I.tf 1l a.t l.l

T?
G I
; l
l l
lÊl

,
,
t
,
I
I
t
I
t
t
I

t . \

\
\

Nt t
\*\ i

\  t t l  l
t v f  I

Ut
Ui

I
I

,
I

, /
. ' /

tfG
ruY. m

l l lE l.
L$L 2'
l$Ê t.
l8B l .

lffi.|. !.f
1fi.2. t.l
L&.1. il.l
|fi,|. l l. l

2i.;
T.T
?t.t
Il.t|

lll
l.t

TI
E.A

lrl
t.r

II
Io.r

I
bl .
bl .
5 .
3 . inel

I
hl .
bl .
n.
t t r

rI. l .I
Itll r. LI

. tlllt *? lI
t . l  ! l t t .  LI
l . l  l l r . l . I
t !  l ! ld? t.n
l"l tt . t.l

LEÊ l. !.I
lEE l. il.|
LSl,l. Ë.1
t8E l. ll.l

r l . t.I
tllt rr. l.l

. ll|ltût f.|l
L l  ! tù .  l . l
l . l  l r l r - I . I
l.! Et rùF l.n
1l lb . l.linel

inel

Figure V- l la...c : Figrrres de pôtes Cu BL
(repàre stendart)

rl
It

II
113t

t
l|l .
ltl .
3 .
3 .

t o  L l
l l l r .  L I

. ûl[tF tl
ùl ! l-. trI
l . l  l t r rL l
a.! lltt t.f
L t l I  .  a l

r 220 rrr llllf, lff I
I Ê E ç

I llh,

tFlt.f !b lt Ë.-Ër ar tr-l 1r

G}D

\ s r -  
- - - t € J

(>-

lfi
mr. Erl

l6l



i- 200 rr. Om [m
.rlrr H F

t trlirunl. d tq.

- l.r tb G.a P, Jrf G.l D.I ar

I:
t : l
c f
t l
tÊl

,
I

I
,
I
I
I
I
I
I
t
\
\

tr ttt r3$'ttff |
dr]Ia r

t ttE|tllnb.f |lh

ts LO Lb a.l 3r ^!r I a.l a.l Ll

I?
t: l
t : l
l r
G I

/ t
t

t
t

,
,

ra l
ln\l
t:J \

r-^/
\
\

\ " . .

ttt
uY. m

l l lE l.
l I lE 2.
Lffi. t.
lIlB | '

t
lrl .
b l r
Il .

I r

Lff i .1.
IEB l.
IEE t.
[8t ' f .

:
f r l r
ltl .
I .
n.

nt
|1to

n.n
tr.ï
!i.r
rt.r

a.r
n.n
r.t
nt.;

mt
lt.r

II
t|!.r inel

rL.  l I
l l l l  r .  LI

.  l l l l t r lF af
l . t  lbr l  .  l I
l . l  l b r . | . l
l.ll !l tbr 1I
l.t lI . al

II
z$t.l|' inel

û .  t I
fltl r. LI

r I l l l l ruF l f
l . l  ! lù .  L I
l.l !! f .l.I
LO llltF 1r
! . t t t  r a l

Ftgure V- lZa,..c : Figures <te $les Cu RL
(repère standart)

It lE l. l .I
l l ïE 2. l.t
LSB I' l l . l
ttTE | ' ll.l

rbt
Ittta

II
a3.r inel

I
bl .
l|l .
n .
3 .

l l l l t .  lLl
tlll r. Ll

.  l t l l rF  t I
l . l  ! l t .  l l
l . t  l l L r . l .n
l.O !t*? l.n
L l l b  . t r l

n 220 rlrlmiltr I
rlrtt }1 ?

I fflt.ilUtt i lq

F-ll.I 1È ll g.-pl l.l I.t ùl

- I - - \ t s ? r l . @ l

tpc
nIY.fn

166



,o I
' ,u I

Etude o(hkl) = f lK(hlt l) l

a(hkl)  = 0,713 '  f . (hkl) ' -0,128 R - 0,97 o a(hkl)  Cu B
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ô
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a(hkl) Cu BL

a(hkl) Cu RL
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a(hkl)  AlÊr)
I
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0,ô F
I  I  i  ] r  i l  I ô  1 ô ô 0,200 0,300

K(hH)

Figure V- l3 : Courbe âh' = f(t<t'hrr) Pour tous les échanttllons éhtdiés.

3.3. Etude des variations de l'intênsité :

Nous nous proposons dans ce paragraphe d'étudier les relatiors entre la taille
des domaines de diffraction cohérenùe et l'inùensité diffractde. De même nous présen-
ùons les variations, en fonction de f inùensité, du facteur de forme défini par le rapport
de la largeur à mi-hauteur par la largeur intégrale.

Rernaroue :-

L'intenetté diffractée prdsentée sur les figures a été systÉmailquemeût multi-
pllée par le pas angulaire du comptêur courbê. La surface du plc eet donc donnée en
c2Scoups.

Les figures pré'sentdes en fonction cte llntensitÉ dtffractde sont les sûvantes :

no V- l4a...c : plan (200) Cu B, Cu BL et Cu RL taille de domaine,
nc V- l5a...c : plan (200) Cu E, Cu BL et Cu RL facùerrr de forme,
no V- l6a : plan (200) Cu RP tatlle de dornalne,
no V- l6b : plan (200) Cu RP facteur de forme.

Nous ne présentons gue les figures relatives aux plans (200) des &hantillons analy-
sés.
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Figures V-lâ.b.c : Taille de domaine en fonction de l'intô{rsité Plan : (A00)
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Figure V- l6a,b : Ecbantillon Cu RP
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3.3, l. Evolution de la taille des domaines de dilfraction cohérenùe :

Nous pouyorxi constaùer qu'aux fortes intensités, la taille des clomataes reste soit
uniforme (cas de Cu B, Cu RP), soit évolue de façon plus ou moins tinéaire (Cu BL). Le
nombre de point insuffisant pour l'échantillon Cu RL ne nous permet pas de tûer de
constatations simptes. Arrx faibles intensités, oû co'nstaùe une relative cllspersion de la
taille des domaines. Cefte disperslo'n pêut être aftribude à deux causes :

- hétérogénéité de cette grandeur pour les <lomaines n'apparbnant pas aur
orientations préf érentielles de texfure,

- errêurs de mesure expérimentale ou de calcul par appticaËon de la méthode
des largeurs intÉgrales de Voigt.

Il apparait toutefois comme acquis une ccrhine homogégéïte de la taille des domai-
nes- âppartenant aux directions de forte intensité (5OO Â pour Cu B, 1000Â pour Cu
RP, 600-1000Â cu BL)

3.3.2. Variations du facteur de forme en fonction de l'intensité :

0n peut constater le caractère très marqué de ces clifférentes distributions. Il
apparait de façon évidente trois classes de distribution :

- croissance rapide aux faibles intensités puis prolongement asymptotique vers
une valeur limite aux intensités étevées (cf . figures V- t5a et V- l6b),

- croissance linéaire trôs dispersée en fonction de l'inùsnsitd (cf . figure V- l5b),
- forte dispersion aux faibles inùensitds puis décroissance lente aux fortes inùen-

sités (cf . figure V- t5c).

Malgré te caractêre très marqué de ces distributions, oo peut constaûer une plus
grande disperslon aux falbtes valeurs de I tntensltd qul, comme auParavant peuvent
être attrtbuées aux erreurs expérimentales de mestue.

0n peut néanmolns corréler sâîs gran<le dtfficulté ces distrtbutioûs aux varla-
tions de la tailte des domaines en fonctioa de l'htenEité en vtsualisatt simultanément
tes courbes relatlves à cbague échanËtlon. HouE avoûls alnsl :

- Cu BL : la dimensioû des domaines et le facterrr de forme évoluent de façon
plus au moins llnéalre avec I intensité,

- Cu RL : toutes tes valeurs de tatlle meeurée sont fatbles et, te facteur de forme
déctoît avec l'intensltd,

- Cu RP : la taille des domaines et le facteur de forme tandent yêrs uûe Yaleur ll-
mtûe ou légdrement croissante avec t'lntensltd,



- Cu B : la taille des domaines et le facteur de forme ten<tent yers ure valerrr li-
miùe ou ldgérement <ldcrotssante avec tlntensttd,

Sl nous reveno,ns à la dd'finttior et la stgnification du factEur de forme, ces résul-
tats sont tout à fatt cohdrents. Nous avoûs rappelé à plusieurs reprtses que le facteur
de forme d'une fonction de Voigt évolue eatre crlul d'une fonction de Cauchy et cetui
d'une fonction de Gauss (cf. Annexe 2). D'après les hypotûèses de base de la méthode
des largeurs intégrales de Volgt, on salt qu'à un proftt Cauchien coffespond un effet
de tattle et à un profit GausEien corræpond un effet de disùorsio,n. Mats ea prlncipe, ll
faut con$dérer le facteur de forme de ta fonction déconvolué+, c'est à dire après sup-
pression de la fonction lnstrumentale. Le facterrr de forme considéré sur ces figures
corresPond au facÛeur de forme de la raie Ç1 mesuré+. Nous ne pouvons donc, en
principe, I'utiliser pour en d*luire des caractèristiques microstructurales.

Néanmoins et malgré ces réserves, nous constatons que le facteur de forme de la
rate 'brute" nous renseigne sur l'évolutlon de la tatlle des domatnes. Généralement les
effets mtcro-structuraux sont estimés par létu<te des variations de ta largeur à mi-
hauteur, 0r pour tous les échantillons étudid's, lea figures similaires relatant les varia-
tions de la largeur à mi-hauteur en fonction de l'intensitd ne présentent aucune corré-
lation de ce type Comme le montre la figure V-17, à une largeur à mi-hauteur don-
née peut correspndre une tnfinité de fonctions comprises entre ta fonction de Cauchy
et de Gauss. La largeur à mi-bauterrr ne peut fournir d'informations que sur tévolu-
tlon glohale des effets d'élargissement.

Cette étude montre donc que le facteur de forme repràsente un paramètre de
choix Pour la clescription des caractéristlques mirostructurales d\rn dchantilton polf-
cristallin

tô r l  -' - ' l

80

60*o
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Eqos
20

ô
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varlable de position

Figure V- 17 : Courbes de Caucby et de Gauæ de même largeur à mt-bauùeur.
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L'éhrde des distributions des tallles de domaines en fonction de l'intensité mon-
trent clairement lÏtétérogénéîtd de cette grandeur aux falbles inùensitds. Il en sera
donc de même pour les diEùorEions, Par contre aux forùes tntensitÉs, on peut constater
que les effets <le taille et de distorsion restent quasi-unifoflnes ou varient de façon
rd,gulière..

{. APPLICATIOT A L'ETUDE DES COTTB.AIf,TES BESIDUELI.ES :

Nous nous proposons dans ce paragraphe <l'éhrdier les variations des grandeurs
micro-structurales en fonction de sin2ç. En effe! nous avons remarqué que les cour -
bes en fonction de sin2ry présenûent <le légéres oscillatlons. Hles ont été observées
pour les plans (331) et (420) du cuivre recuit laminé Cu RP. Il est généralement
admis que ces oscillations sont dues à la texfure cristallographique. 0n trouvera en
Annexe 5 une étude bibliographique relatant les diverses interprétations données
pour exptiquer ces oscillations.

Gràce aux indicatrices nous avions montré que la taitle des domaines de diffrac-
tion cohérente variait selon la dtrection de mesure déllnie par les angtes 0 et V. Au
paragraphe précédent nous avons montré que la mlcro-déformatlon mesurée est
fonction de la taille du domaine de diffractlon cohérenùe.

{, l, Distributron en fonction de sin2g

{. L l. FiEures :-

Nous présentons ici les dlverses figures en fonction de sin2y pour te plan (331)
du culvre recuit laminé Cu RP. Ces figures ont été obùenues pour les deux directions
de mesures défintes Par 0 . 0o et 0 - 9(F. Ces varlations sont comparéee à la clistribu-
tion du centrolde du pic <le diffraction.
Ces deux directions représenùent en falt deux "rayoûs" des indtcatrices préseatées au
cbapitre pré,cédent. Les figures V- lôa..c et V- l9a..c présenùent :

- figures V- lô : mesurês à 0 ' 0o : intensité, microdéformation et tallle.
- figures V-19 :mesures à | ' 9ff :tnùensité, dcro4éfo,rmatloa ettaltle.

{.1.2. Commentaires :

Comme nous le constatons, aucune corrélation entre liatensité <lu pic de diffrac-
tion et la dtstrtbutlon du centrolde en fonction <le stnfo n'est observée sur ces figures,
Il en est de même avec les deux autres grandeurs représentées.

Dans la directiot I - 0o, le Pas ôY est égal à 2.5o et dans la dlrectloa tfansverse le
pas est de T.
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{.2. Hy}othèses de travail :

Suppoaons que la déformation totale mesurée dans une direction (l,y) de I dchantillon
puisse se mettre sous la forme suivante :

E = Êo+Âe(V) v-23

Dans cette eryression €0 représente une déformation moyenne rrniforme étendue à
l'ensemble du volume dtffractant et Ae(y) représente l'Ccart entre la déformation
totale mesurée et la <ld'formation moyerure.
Si nous considérons trn dchantillon pour lequel Ae(V) est nul, alors la représentation
de la distribution des centroTdes en foncHon de sinfo eet rrne drotte. Srrpposons alors
que la droite de régreæion llnéaire dans tes distributlons des centroides pour le plan
(331) soit la représentation de cette déformation uniforme.
Dans ce cas les osclllations autour de la droite moyenne seraient dues solt aux mlcto-
déformations, soit à d'autres effets mécaniques comme l'anisotropie plastique et élas-
tique.

Remarcues:-

Hslrg(36) considère d'ailleurs que les mictodéformations sont dues aux effeb
combinés de I'anisotropie élastique et plastique. Noyan(37) çen1is6e cette hypothèse
en montranf par une analyse aux éléments finls, que les oscitlations sont dues à <tes
incompatibilités élastiques entre grains voisins ou à l'inhomogénéitd de la déforma-
tion plastique dans les grains. Il propose d'ailleurs une méthode permettant de scin-
der ces deux effets pour en donner les contributions relatives arrx oscillations en utili-
sant une relatron clu type :

e =80+ 8s1+8plæ

Penning et ail3s) montrent, dans une étude sur le cuivre terniûé, que les oscillations
sont dues à l'anisotropie élastique due à la texhue cristatlographique.
Posons alors :

ô (hkl) . < 2B*.r.(V) r - . 28*.p.(y)' v-24

où < ZBx.s.(y)r êt < 28x.p.(ç)r représentent lee positions ûes centroidos sur la drotùe d,e
régression ltnéatre et sur la courbe de régreæton polynomiale de la dtstrtbution vraie.
Supposons alors que à hld) soit proportionnel à Ae(y). Si la micro-cléfo'rmation est
responsable des oscillations des distributions en sin2y, ou en d'auttres termes, si les
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micro4éformations sont représentées par l'écart Ae(y), alors on doit avoir des varia -
tionE proportlonnelles entre les graphes :

A (hkt) . f( sin2y ) et Dr11(hkl).. f( $nf )

A ftkl) ' f( sio2v ) et pcleff(hkl) 'f( sin2v )

{.3. Analyse des oscillations :

Conformément aux données présentdes cJ-<lessus, nous avons tracd les crurbes
sulvantes :

- figure v-20: ô (hlcl) etDr,,(hkl) - f( sinfo ) phn (331) 0 = 0o,
- figure V-21: ô (htct) et Dr,,(hkl) - f( sin2y ) plan (331) 0 = 9ff,

Les figures Y -22 et V-23 présentent les courbes éguivalentes relatives à la micro-
déformation. Ces distributions ne se superposent pas exactement mais en première
approximation, nous constatons que la taille des domaines varie en sens opposé à
celul Ce ô(331) alors que la micro-déformatlon varie dans le même sens. L'hypothèse
d'une micro-déformation se "rajoutant" à une déformation macroscopique semble ôtre
vérifiée.

Néanmoins, on peut oppoær à cette analyse plusieurs remarques. Tout d'abord,
le nombre de points ftguratifs est trop faible pour affirmer sans ambiguitd cetùe hy-
potlèse. D'autre part, nous ne connaissons pas l'lnfluence êsacte de la texture. Nous
pensons donc qu'une éhrde combinant une correction de texfirre et la mesure des ca-
ractéristiques micro-structurates permettrait d'évaluer le rôle de cbaque effet sur ces
distrtbutions.

Nous pouvoûs tout de nême affirmer que ces résultats monEent que tes oscilla-
tions <lee ôtEtributione de la déformatlon ea fonctlon <te Sn\ sont largement tribu-
taires des variations des grandeurs mlcto-strucùrrales.
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5. Conclusions :

Hous avons montré dans ce chapitre que les in<licatrices constihrent des outils
très puissants dans le cadre de l'anatyse des matériaux potycrtstallins plasilquement
<léformds. Les corrélations observées entre les diverses grandeurs mesurées nous in-
citent à développer de façon plus approfondle la coastrucilon des tndicatrices par l'in-
troduction cle méthodes plus pécises clhnalyse et de traitement des raies de dtffrac-
tion,

Un fait important démontré dans cette étude est les ltaisons entre la dimension
des domaines de cliffraction cohéreaùe et lee mtcrodtsùorElons. Il aous semble que h
dtstribution des <ltslocations, dlément <tesalptif essenttel <[r milieu polycristalltn, est
à l'origine de l'élargissement <les raies <le <liffraction. Sa nahrre et sa morphologie
conditionnent f inùerprdtation des résultats de touùes analyses de profits de raie de
diffraction,

Le facteur de forme d'un profil de raie de diffraction I peut remplaær avantage-
sement la largeur à mi-hauùeur pour llnterprétation des caratdrtstiques mico-
struturales. Si la largeur à mi-hauùeur tndique l'évotution globale des causes d'élargis-
sement et la quanttté de défauts, te facteur de forme indique plutôt la nature de ces
défauts sans préciser ni leurs proportions et leurs quaatités. l{ous avons montré que
les domaines apparûenant aux directions préférentielles de texture prd'sentent une
certaine homogénéité que l'on retrouve ausei bien dans l'évolution de la taille des
domaines que dans l'évolution du facteur de forme. Par contre pour les dlrections non
préférentielles nous observons, pour ces mêmes grandeurs, de fortes dispersions dont
les causes resûent encore à <téfintr.

L'étude sommaire condulùe dans le cadre de thnalyse des contrainùes résidueltes
montre que tes oscillations des distributions de la déformation en fonction de sinfu
sont lntimement lié+s aux facùeurs microstructurauxque sont les domaines de diffrac-
tion cohérente et la mictodéformation. Des analyses ultérieures permettront sans
douùe d'évaluer le rôle de ta textrrre et les corrélations probables entre la texture et la
microstructure.

D'un pointde vue ex5Érimental, il serait sorrlaitable de dispooer ddctrantillons
standart de mellleure qualitd. En effet, le faible nombre de potnb obtenus dans la
plupart des éfrrdes resulte eesentiettement de la -mauvalse quatitd" <tu standart. Nous
pensons utiliser par la sûte des pou<lres recuiùes. Mais tl est bien évi<lent qu il faudra
alors faire intervenir des corrections supplémentaires lors de la déconvolution.
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Ce rÉmoire présente l'état actuel des travaux déveloptrÉs grâce au detecùeu
courbe CPS 120. Nous avons montré que la pécision du compûeur courbe et son utili-
sation sont compatlbles avec les analyses couranùes effechrées en dilfraction des
rayons l(. Les conditions d'utJlisation pour une meilleure qualité des mesures ont été
proposées. L'une ctes limitations potentielle de ce compùeur pourrait être le pas
d'échantjltonage des profils de raie. Nous n'avons pu vérifier ce poiat.

Nous avons montré qu'il est possible d'utiliser les fonctions de Pearson VII sous
une forme asymétrique pour le lissage de raies. Les résultats obtenus pour ta poudre
cle Zn0-ex Zn(0H)2 ont montré une bonne acléquation entre les profils ré+ls et les
profils reconstruits après séparation et ltæage. Cetûe fonction a ensulte étd utilisé avec
succés dans la mesure des contralntes résidueltes sur t'échantillon d'aluminium de
référence,
Nous avons appliqué avec succès te prtncipe de mesure en intégration dlscontinue et
de filtrage numérique par filtre de Fourier des raies de dtffraction dans le cadre de la
rnesure des contraintes résiduelles. Ces deux mdthodes permettent une mesure plus
prdcise lorsque le matériau analysé est constitué de gros grains.

Grâce à ce compûÊur, nous avons pu développer le concept d'indicatrices et mon-
trer leurs champs d'application dans la mesure des contralntes résiduetleE. Nous
avons ainsi montré que ta mesure de contraiates est largement tributaire de la taille
des domaines diffractants. Ces indicatrices permettent en fait de iuger de façon quali-
tative le degré d'inhomogé'néïté des échantillons analysés. Ces indicakices ont été ob-
tenues en utilisant les techniques de filtrage par filtre de Fourier. Nous ayoûs montré
que dans certains cas, le filtrage permet une analyse plus aisée des raies de diffrac-
tion, et surtout qu'il ne rnodifie pas cle façon appréciable la valeur des caractéristi-
ques mesurées. Il est permis de penser qu'il est possible de créer bien d'autres indt-
catrices, en e:çloitant le concept de multi-indicatrices présenté. Nous pensons ainsi
construire, à partir des tndicatrices du centrolde et du maximum, une tndicatrtce rela-
tive aux densités cummulées de fauùes. hns le cas de raies bien formé+s, on peut cal-
culer par transformé+ de Fourier rapide (FF.T.) les coefficients de Fourier <lu proftl de
raie de dtffraction et atnst ctéer des ln<licatriceE en uËlisant des méthodes simpltftées
à un pic en continu.
On vott donc que le concept dlndietrtce peut encore ôtre étenCu et son anatyse amé-
lioré. En effet, la méttrode de séparation de Rachinger des raies (xr et Kw nê donne
pas entlère satisfactlon (oacillatlons au pted de raie). Il est souhattable d\rtiliser d'au-
tres méthodes numériques ptus prddses. La construction des indicatrices relatives
aux tailles de domaines de diffraction cohérenùe et de disùorsions nécessite bien en-
tendu guelques perfectionnements, notamment en utilisant d'autres techniques de
#paration des effets d'élargissement d\rn profil de raie.

L'analyse <les indicatrices a montré que I échantillon d'aluminium ?075 état Tô



billd présenùe de grandes tailles de domalne de diffractton cohérenb. Les oeci[ations
des graphes en sin2y sont dues essenttellement à l'effet <te tatlle. Aucune corrélation
précise n'a pu ôtre Oéfinie entre les figures de $les et læ diverses indicatrices. Ceci
est sans doute dû au caractère faiblement marqué de la texture. A lottiori, aucune
corrélation entre tnùens{té de cltffractlon et poottton angulatre 28 nh pu âtre <légagée
comrne l'lndique Marion et Cohen.

Nous avons également montré qu il eniste une relatlon stmple <le type Halt-Pekh
ou de ses formes dérivées entre la dimension des domaines de diffraction cohérenùe
et la vateur de la microdéformation mesurée. Cette étude montre clalrement t'ambi-
guité des notions de taitte de domaine <le dlffractlon cohérenùe et de distorslon dans
le cas de matériaux ayant subt une déformation plastlque importantê. Il semble
d'aprés ces résultats que ces deux notions se recouvrent totalement et qu'elles e:çri-
ment en fait la façon dont s'organise le matériau après déformation. Hles ne permet-
ùent pas de décrire cet arrangement car ellee intàgreat statistiquement t'ensemble des
grandeurs qui dectivent localement le matériau. Comme nous te soultgnions, ll seralt
souhaitable d'affiner les mesures afin d'obtenlr des valeurs quantltatlves concernant
les principales variables intervenant dans I'expression de la mictodéformation.

L'utilisation des résultats bruts des indicatrices nous a permis de cprréler les va-
riations de la taille des domaines de diffraction cohérenùe en foncËon de l'intensité
diffractée, c'est à dire en fonction des orientations préférentielles. Nous montrons éga-
lement que te facùeur de forme d'un profil de raie de diffraction T représenùe la va-
riable la ptus adéquate pour décrlre les caractd'ristiques microstructrrrales d'rrn maté-
riau polyctistallin.

Dans une première approche dans létude des contraintes résiduelles, nous
avoos montré qu'il eËste des corrélatJons entre les oscillatlons des graphes en sln2y
et la mlcro-déformation ou la taitle des domaines de dtffractton cohérenùe. Cetta étude
nous invib à admettre que les analyses "élastiques" de ces osdllaHons, généralement
effEctuées en utllisant ta foactlon de texùre ûndtho<le barmontque ou vecùorlelle),
dolvent être complétées par une analyse utiltsnt les tadtcatriæs dCvelopyées dans ce
travail. Nous nhvons pas pu montrer s'il eflsûe une corrdlatlon entre l'analyse dlastt-
que des oæillailons et les varlatlons des paramètres mlcto-struchrraux Il nous appa-
rait nécessaire <l éhrdler ce problème de manière approfondle par une correction
préalable de l'effet de tertrrre de ces osclllatlons.

L'uUllstion dæ lndlcatrlces <le tallle et de mlcro4éformaHon nous condutt à
ponser qu'elles représentent des outtls performants susceptlbles <l'éclalrer de façon
plus précise les caractérlsttques mlcro-strucbrrales et de correller certalnes grandeurs
et variatlons entre elles.

Il Est bien enten<lu que les travatrx présentds dans cc mCmoire <lolvent avant
tout être complétés et vérifi6 sur d'autres matérlaux ayant subi divers types de trai-
tement mécanique.
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Certe etude preseote les travaur reali
d'analyses.classiques de diffractioo des rayons X.

RESUME

met une utilisation rationnelle de ce dérecteur

ABSTRACT

gicc r ua daircrsr cætt ter h cr&!'irtroductioa ô critlrrr rrgôrirabur t r-

t -
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i

I

:
lissagel& nic, réprredoa dc rlh, ricruléfom+r^s

Nous p ro p oso ns u n e e rpressio q- sinpfiftéc Hffi VII afoæriqpespour le lissage el la séparation de profils de raies de diffracrion X Nous incroduisons âes tecËni-l'uur-rs uruollE et ra separatron qe pf0lilS de fales de dttlfaction X NouS inCrOdUiSOnS deS teChni-ques d'analyry. adaptées aur matériaur à gros graios lors de la mesure aes ioniraûË;riil;lT;(integratiog-disconrinue er filrrage numeliqué des raies de oiirraition t,-- 
---

Nous développons et éûendons le principe des figures de pôles aux caracteristiques desraies de diffraction (notibn d'indicatrice). Grace à celles-ciious obtËnoor G relàtions fornelleseotre la taille des domaines de diffraction cohérenùe et la micro-déformation. Les Aiitribùtir";;;
l'intensitê diffractée ea fonction du facteur de forne du profil Oe raic A; diffraction X nonriequ'il rep.rèsente, combiné avec les variation_s.de la largeui à mihauûeur, uo. v"ri"ttr-nAeq*ùpour la.description de-c naterjaur polycristallins deforiés. Dans le cadre d'hypothCses Séne;îe.o'eot admises, les relatioos micro-iontraint,eitaille des domaioes de diffractioïcohereoË i"pp.i-
lent les diverses ibrmes de la relatioo de Hall-Pet.ch L'éuude des oscillations Jes graphes relaratrtles variations de la défornation en fonction de la direction Ce mesuie ;;a;Ër tË câiacære pi!.
dominanr des caracÉristiqries microstructrrrales. 

- - - 5- - ---

Ce rravail rnontre d'une façon genérale que I'aaalyse des matériaux polycristallins
peu[-êùre siglificativement anéliorée par I'utilisaùioa et la conitruction d'indicatricÀl q*i .rlfE:
teot I'anisotropie du milieu polycristallia.

This srudy. presenrs vorks done b;r usiog a curved position sensitive deæcror in .thefield of X-ray diffizction analysis. The introduction Ëf experim.ot"t teinniir 
"ilà" "îioïr.'i6îr-detector vith a very high accuracy

. . Ye propose a simplified expression of asymetric Pearsos VII distribution for the fit-trng and desscmation of mixed X-ray line profiles. Ye introduce usefull techoics for tte r.uru-reÈent of residual stresses analysis for large graia materials (discontinuous integratioo nnd dif-l-mcrion lioes smoothing),
Fe developge a_nd exùended the pole figure coocept to the other X-ray liae characte-

ristics (named indicatrix) Using thern, formal relaiioo berveen size of the coherenily Oifir".iin*
ciomaiqs and ruicro-sÈrain are obùained. The distribution of inùegrated iotensity versîs ioil fr;tor of.X-ray line profile show. us. in cuniunction vith x-ray linibreadth, tnar it is one of rhe bestdescriptive p'irameter for.polycristalline malerials analysis. U;iotr';ll*oo*" relationships, therelation between size and micro-stress present some analogy viîh the Hall+;t.n t.frtio;-ùù.
The study of oscillation iq graph giving the deformatiôn veisus the measurement direction prË-
sent predominent effect of microstnrctural parameter such a-s domain size or micro-srrain.

This 'vork allov us t0 say that the indicatricies. vhich reflecr structural anisorropy,
are usefull ùools lbr polycristalline mareriats anityli;. 

-'

MOTS-CLES :

detecteur courbe. analyse de profil de faie,
contrainùes résiduelles, iodicatrice
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