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RESUME

Cette etude presente les travaux realises grace a un detecteur courbe dans le cadre
d'analyses classiques de diffraction des rayons X. L'introduction de critéres expérimentaux per-
met une utilisation rationnelle de ce detecteur

Nous proposons une expression simplifiée des fonctions de Pearson VII asymétriques
pour le lissage et la séparation de profils de raies de diffraction X Nous introduisons des techni-
ques d'analyse adaplées aux matériaux a gros grains lors de la mesure des contraintes résiduelles
(integration discontinue et filtrage numerique des raies de diffraction).

Nous développons et élendons le principe des figures de pdles aux caractéristiques des
raies de diffraction (notion d'indicatrice). Grace a celles-ci nous obtenons des relations formelles
entre la taille des domaines de diffraction cohérente et la micro-déformation. Les distributions de
l'intensité diffractée en fonction du facteur de forme du profil de raie de diffraction X montre
qu'il représente, combiné avec les variations de la largeur a mi-hauteur, une variable adéquate
pour la description des matériaux polycristallins déformes. Dans le cadre d'hypothéses générale-
ment admises, les relations micro-contrainte/taille des domaines de diffraction cohérente rappel-
lent les diverses formes de la relation de Hall-Petch L'etude des oscillations des graphes relatant
les variations de la déformation en fonction de la direction de mesure précise le caraciere pre-
dominant des caracteristiques microstructurales.

Ce travail montre d'une facon genérale que l'analyse des materiaux polycristallins
peut étre significativement améliorée par ['vtilisation et la construction d'indicatrices qui refle-
tent I'anisotropie du milieu polycristallin

ABSTRACT

This study presents works done by using a curved position sensitive detector in the
field of X-ray diffraction analysis. The introduction of experimental technics allow us to use this-
detector with a very high accuracy

We propose a simplified expression of asymetric Pearson V11 distribution for the fit-
ting and dessomation of mixed X-ray line profiles, We introduce usefull technics for the measu-
rement of residual stresses analysis for large grain materials (discontinuous integration and dif-
fraction lines smoothing).

We developpe and extended the pole figure concept to the other X-ray line characte-
ristics (named indicatrix) Using them, formal relation between size of the coherently diffracting
domains and micro-strain are obtained. The distribution of integrated intensity versus form fac-
tor of X-ray line profile show us, in cunjunction with x-ray line breadth, that it is one of the best
descriptive parameter for polycristalline materials analysis. Using well-known relationships, the
relation between size and micro-stress present some analogy with the Hall-Petch relationship.
The study of oscillation in graph giving the deformation versus the measurement direction pre-
sent predominent effect of microstructural parameter such as domain size or micro-strain.

This work allow us to say that the indicatricies, which reflect structural anisotropy.
are usefull tools for polycristalline materials analysis.

detecteur courbe, analyse de profil de raie, lissage de raie, séparation de raie, microdéformation,
contraintes résiduelles, indicatrice
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CALCUL DE L'ERREUR DANS LA MESURE DES CONTRAINTES

- 1 VARIANCE DANS LA MESURE DES POSITIONS :
1.1 jon :

Dans les calculs qui vont suivre seules les erreurs statistiques de comptage sont prises
en compte. Les erreurs systématiques de type géométrique, et instrumentales ne sont
pas incluses dans les caiculs. Ces derniéres peuvent étre estimées grice & des rela-
tions analytiques simples'!)

Pour une fonction £{Xy,...%), ol les %; sont des variables indépendantes, la variance
V(1) de 1a fonction  est donnée par la retation'3 .

2
V() = i (‘ﬁi‘ ) V(xi) ol V(xi) représente la variance de la variable X (1)
i=1 ‘
La variance, en temps de comptage fixe, sur l'intensité du pic de diffraction, est don-
née par 12 relation :

I
V() e TK oll t représente le temps de comptage. @)

1.2. Variance sur le imum lissé

Comme le montrent MR James et J.B.Cohen‘-‘” la variance sur la position du pic de dif-
fraction obtenue par le lissage parabolique du sommet du profil, est donnée par la re-
lation suivante .

= 2
. M i? oM - 2% _n &3 (3)
v(zep) KZ(nos MK +(n 62M -nM,)é62k-n,8 M) vuk)
avec . . n
q ﬁ- -

- 8 (n2 nLn4)

4_1;2(n28 Mo- nOMZ)

+ +
n, =£k' ot M =5 fk'.l ( moment d'ordre i )
i i k
K=-n K=-n



On suppose que 1a mesure est effectuée sur (2n+1) points séparés de l'incrément an-
guiaire § en degré 26.

On peut intégrer cette variance dans le calcul de 1 distance interréticulaire Gpt) -

' V(28
Vid e [Dcos8y? ( p).(_u)z (4)
M 26in® e e 180

Dans cette relation A représente ia longueur d'onde.

1.3, Varijance suri oid

D'aprés A JC.Wilson ‘%, 1a variance sur la position du centroide du pic de diffraction
est donnée par la relation

S (282 R'S?
{ 2 (28) V(Ik)+ o VG )

V(<26>) = —& (5)

L

e W

Dans cette relation, nous avons :

- <28> - position du centroide,

- L, :surface totale du pic de diffraction,

- V(G) : variance du bruit de fond,

-R : nombre total de points du profil.
Dans le cas de profils lissés par les fonctions de Pearson V11, la variance sur 1a posi-
tion du pic est donnée par les relations § 11.3.2.3.6.

2 YARIANCE DANS LE CALCUL DES CONTRAINTES :
2.1. Introduction :

Comme pour la méthode classique des sin’(y), la méthode de Délle et Cohen, le ten-
seur des contraintes est calculé a partir de 1a pente et de l'ordonnée a l'origine de
droites expérimentales. Les variances théoriques de 1a pente m et de l'ordonnée &
'origine b sont données par les relations suivantes :




269 , 2 x-x)

Vim)={—Lt—) v+ {— )" vy (6)

2 (x-x)° PRCES
i i
2 (xx )’

v(b)=—"-—fN——.V(m) avec N nombre de mesure (7)

2.2 Mﬁingﬁ des Sl'ﬂzll‘ R

En mesure de contrainte, dans 1'état de contrainte biaxial, le couple de variables (xy)
est ( siny , d,,,). On suppose, en général, que 1a variance sur sin(y) est nulle, c'est &
dire .
V(siny) =0.
La variance sur 1a pente m se limitera donc  1a seconde partie de la relation (6).
La pente m est définie par :
&d
m= {—Y—} avecd valeurded  pourlangleV
.2 ¥ hkl

b sin

On obtient alors la variance sur la pente .

z (sin’y - sin’y . v(d )
¥ hkl (8)
Vim)= X
{E (sin’y - sin’v )° }
¥

La variance sur 1a contrainte o est alors donnée par la relation :

V(gy) = V{m) > avec d valeurdedmé ¥ =0° Q)
{dl.sztmu)/z} "

2.3.1, Calcul théorique des variances -

Dans 1a méthode de Délle et Cohen, les éléments du tenseur des déformations s'ob-



tiennent également & partir de régressions linéaires. Dans cette méthode, les couples
de variables sont (xy) = (sin’y, aj) et (xy) = (sin(2y),a, ).

En utilisant 1a relation (4), en notant d, et d_ les valeurs de d mesurées 4 (,y,) et
(6.9.) , nous obtenons pour V{ay)et V(as):

'Sa § 2
vtal)-l ’lz.V(dhl 12-V(d)+[ a'l V{d)
§d » - 8

Sal
. §d do 0 (10)

ba, 2 sa_ 2 sa, 2
Via)= [—2]1 "w(d )+ [—21° v(d)+ [—2]" . ¥(d)
< 6d ’ 6d - 8 do 0
En posant 8, et B_ les valeurs de l'angle théta de Bragg pour les positions & y, et y_, ot
en différenciant 1a lo1 de Bragg, nous avons :

5 i't.co's.a+ 5
vid )= 21" [———= 1" Ly(zs
: 180 2 sin°g ° :

(11)

Dautre part, nous avons :

sa  (d +d) sa, (d -a)
= =z "' et = hd ;

4, 4.4 89, 4.9

En posant :
Z(Sinzv-sinzv)
R« (Y )2 et D =(d+a)

z (sin’y -sin’y )

L 4

2 (sin|2¥| -sin|2v))
K, = (¥ }¥ ot D, =(a-0)
2 (sin|2v]-sin| 2¥|)?
¥




Nous en déduisons pour l1a variance V(m ) et V(my):

088, , 2 D
V(m) =k —L. AP Ty s, et v (12)

4, d “‘0"2 < sin B', a-
+f- )

La variance de l'ordonnée 3 l'origine est alors donnée par :

> .2

{Z (sinzw - SinZ’lF )}

V(bl)=—:q- ¥ 2 V(a) (13)
2 (sin’y - sin’y )
¥
232 lication 3 la métho e D enet

A partir des équationis du § I11.1.3, nous obtenons directement, en utilisant les rela-
tions précédentes :

V(E, )= V(m; §=04V(b)
V(E, )= 2.V(ml,¢ 0+ V(b))
VOE,) = Vim ; 02909+ V(m; $20°)+ V(D)

. = °® 1 . = (¢ . =
V(E)=Vim; ¢ 457+ (V(m; 4= 0+ V(m ; 6= 90%)] (14)

V(E J=Vim, ¢=0%
V(E,)=Vim,; ¢=90°)

En utitisant les relations du § 111.1.3, nous obtenons les variances de chacun des é1é -
ments du tenseur des contraintes :

V(o) = (G {(2-4004Q" V(m ; 00 (1-20+30") V(b )+ Q” Vim ;90°))

2

V(s,,) (%)'2. {( 1-2004QDIV(m ; 0°) + (1-20+307) V(b ) + (1Q") Vitem, ;90°))

V(ie,, )=

33 zs

2 {(1-20+44Q° IVim,; 0%+ (1-2Q+30 V(b )+ Q" Vim ;90°)]



{ 1 4-2 ‘ LB 1 . .
V(o ,)= (2—82); : {V(ml,45 )+ Z[Wml,om V(m ;90°)}

L) l ‘2 .
V(c]5)=(252) 'V(mz' 0°)

1 _2' . o
V(o,,s)c(—zs—z) Vi(m,;90°)

Remarg ve :

Dans le cas de matériaux texturés, lintensité du pic varie en fonction de l'angle '&‘
Dans ce cas, PRudnick et ] B.Cohen'™ proposent de corriger cet effet en multipliant les
variances V;(26%) et V;(28°) par le facteur ¢; défini par :

1

v .(28)

cC =—
Y1
T V.(28)

Bibliographie Annexe 1 :
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1. GENERALITES :

Les fonctions de Voigt résultent de la convolution d'une fonction de Cauchy et
d'une fonction de Gauss. La fonction de Cauchy s'écrit sous fa forme suivante :

2
We
IC(X)=IC(X)'—2_2 (1)
b, + X
La fonction de Gauss s'éerit :
_ 2
Ig{x)=15(0) exp (- LX) (2)
s
On appelle facteur de forme la quantité définie par : |
2. W :
{ i~ _— (3)
P

Ce facteur permet de déterminer si un profil de raie est de type cauchien ou gaussien.
En effet, par le calcul théorique on obtient pour les deux profils precités :

2

fo= = = 063662 (4)
in2
fG.z,\v/T = 093049 | (5)

Ces deux valeurs fixent les limites du facteur de forme que les fonctions de Voigt
peuvent atteindre.

2. CONVOLUT]ON :

Soient un profil de Gauss, noté Ig(x), et un profil de Cauchy, noté 1¢(x), le pro-
duit de convolution de ces fonctions donnera :

Iy(x) «sIc(x)®1G(x) ol le symbole ® est 'opérateur de convotution.

Par définition du produit de convolution, nous avons donc :

+0Q

() = [1c)IgM - %) du (6)

=00

15



Le résultat de ce produit de convolution est une fonction de Voigt!!) notée Iy (x).
La transformée de Fourier d'une fonction f(x) est donnée par:

+00 o .
Ft) = [ rme” 2™ gg (8)
=00
Pour les fonctions Ip(x) et Ig(x), on obtient :
- pour la fonction de Cauchy : |
Rty = [ rae” 2ME gy (9)
-00
Aprés intégration, on obtient :
-2.w, Tt

Fc(t)=lg.wc.n.e
of T.w,=p, d'ou:
Flt)=19.p, .6 " 4Pc-t (10)

- pour la fonction de Gauss .

L
+00 - 2
-00
2
n.X :
oo |32 - 2.nixt
0 G
FG(”'IG'I e dx (11)
-00
Or .
+00 2
I exp ( - pz.x2 $q.X)dx = exp ( _qz ).ﬁ avec p»0
20 4p° P
Par identification, et en posant :
p’= L5 et q=2mit
B

On obtient finalement :

16



- nﬁ2 t?
Folt) = 10.Bge  © (12)

La transformée de Fourier de Iyy(x), notée Fy(t ), est telle que, par application du
théoréme de convolution :

Fy(t)=Fc(t)Fg(t)

2 2
-2t -nf; .t
FV“)=I8'18-BG-I3¢-9 Be Po (13)

Pour retrouver l'expression de Iyy(x), il nous faut calculer la transformée inverse de la
fonction Fyy(x).

Soit alors, en tenant compte de la symétrie de lopérauon de transformation inverse
et du fait que la partie imaginaire s'annule :

(==]
0 ;0
1y(x)= 21218 .B;. B .o
: D
Cette intégrale s'écrit alors sous la forme :

2 2
“2Bct -nfe b 2eimt

-2(p-nixit-n
IV(X)--IO IG b ﬁcJ. Be- |3c. at (14)
0

11 est bien évident que le spectre de diffraction X ne peut étre déerit que par la partie
réelle de cette fonction. On pose :

n|3 et y=(2 - Znix)

49
L'intégrale (14) prend la forme générale :
o0 Y‘) (B 2) — Z -t2
I “ﬂ dt= ~m|3 o HY A 1-e(yvp)) oﬁo(z)-%.—j'e dt
0 Vit 0

Le résultat de cette intégrale nous donne, en utilisant les tables d'intégrates'?:

17



Y LALIPY
oo [ 2 _} 2
nf l3 I3 ¢2
I[---]dh PO -%J.e dt) avec:
0 2B, VI
g M
In B

2

z
erfc (z)=( 1 - i,_ f ¢ -t dt) fonction erreur compiémentaire.
Iy

Posons a présent :

P
IX ot & =—=C
ﬁ C Vil ﬁ

La fonction erfc (z) devient
erfc (2) =erfc (k -iky) =erfc [K(1 -iy)].

y:
G

Lintégrale ci-dessus s'écrit done finalement, aprés simptification

(%1 -ip)%)

ce
I [-+] Gt = cerfc {k(1 -iy)}
0

2|3G

On a d'autre part :
erfc ( a-ib) = exp (b2-a2).exp(2iab).w(b+a)

avec wib+ia) fonction erreur complexe définie par :
2 oz 2 2
w(z)=e 2 1+-i—‘fe¢ dt)=e erfc (-i2)
0
On introduit la variable 2 telle que :
(-iz) = k{ 1-{y) d'ol 2 = {k( 1-iy) = k(i + V).
On en déduit que :

k2(1-iy )2 =-22 ot Kk(1-iy)=-iz

18



L'intégrale ci-dessus s'écrit donc :

o0
I[..-]dt=—1-.w[k.(i+y)l
0 2B,

L'intégrale donnée en (14) devient donc
0 40 ,
Iy(x)«212.18 B ﬁc.{z—lp—.w[k.(hy)l}
G

On a donc pour la partie réelle de Iy (x), en utilisant les résultats précédents :

~
1\,(x)=R{ﬁc.xg.1°.wll—ﬂ'£—x-+ku} (15)

G

G
Cette expression nous donne ainsi une forme analytique aux profils voigtiens en ter-
mes de paramétres se reportant aux paramétres descriptifs des fonctions de Cauchy

et de Gauss.
A partir de ta transformée de Fourier de Iy(x)on a:

FV(0}= Ig . Ig . Bg - Bc =A surface du pic de diffraction

La transformée de Fourier inverse s'écrit quant a elle :

o .0 ,
1,(0)=R{f, .1 I wlkil }
Cette derniére expression se simplifie :

2
o .0 K
1, (0)=p .1 .1, e .erfc (k)
On en déduit pour la largeur intégrale I'expression suivante :

2
-k ﬁ
Y . S— —C
@ " PP thans T,

19



Une valeur approchée, proposée par Halder et Wagner(®) donne :

B° BB+ B

La largeur & mi-hauteur 2wy est obtenue & partir de la relation générale de Iy(®) :

J
D (k)
Ps

1.(0) 0
‘2 =R{p, .1 .1

(16)

s%c.1° % w(ik)

C'IG

On en déduit :
J’;w, l
R{w(—ﬁ—-‘—ﬂ.l{ )}=Ew(ik)=

1P (17)
6 2P

Une approximation proposée par Posener‘*) nous donne :

2 2
4 (2w}
( 2w )2z—£c-.( 1+k2)z—-°—-+(2w )2
v 1 in2 ¢

3. REMARQUES :

On montre que le facteur de forme d'une fonction de Voigt évolue entre les deux
facteurs de formes des fonctions de Cauchy et de Gauss. En effet, on a , pour toute
fonction de Voigt :

£.=0 63662 < £, <1, =093949

Ainsi donc, tout profil de diffraction X ayant un facteur de forme n'appartenant a cet
intervalle ne pourra étre décrit par une fonction de Voigt.

4. EXPLOITATION :

Nous avions présenté au paragraphe I11.2.3. la méthode générale proposée par
Langford "), Reisjer et all, ). Cette méthode est basée sur deux hypothéses :

- le profil cauchien décrit entiérement 1a distribution des tailles des domaines de

diffraction cohérente,
- le profil gaussien décrit entiérement 1a distribution des micro-déformations.

20



La méthode des largeurs intégrales peut se révéler plus fine dans son utilisation. En

effet, les parties gaussienne et cauchienne p'c ot p! cde p! peuvent étre décomposée en
deux parties chacune :

- B¢, et B, : composantes relatives A 1a taille des domaines de B'c et ',

- ', ot By, : composantes relatives aux distorsions de p' et ',

Ainsi on montre que ()

f { f
ﬁc.cosespa»fﬁcg.sina

( 92)2_ c0s%8 = prcl)z +{ ﬂ;s)z. sin’8

~ Si1a mesure est effectuée pour divers plans (hkl), donc diverses valeurs de sinB et de
sin28, on peut obtenir les composantes par régression linéaire :

- Bl ot B¢, : ordonnée 2 lorigine et pente de la droite B¢ cos8 = {(sin8)
- ', et B, : ordonnée & l'origine et pente de 1a droite (B;cos6)* = {( sin’@)

Ces relations permettent en fait de vérifier 1a validité des hypothéses d'application de
1a méthode des largeurs intégrales de Voigt qui donne implicitement :

- Bl =0

-ples= 0.

Bibliographie Annexe 2 :
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THEORIE DE WARREN-AVERBACH

1. THEORIE DE WARREN-AVERBACH :
| 1. Génératités -

On considére que le traitement mécanique des matériaux provoque la subdivi-
sion des grains initiaux en domaines de diffraction cohérente.
Ces domaines se comportent comme des micro-cristaux comportant des distorsions,
des fautes d'empilement ou de maclage.
Ces distorsions créent dans le matériau des déplacements moyens de plans.
Si 1a valeur de ce déplacement est constante dans tout le solide, seule 1a position du
pic de diffraction sera affectée, et non sa forme. Si on suppose que ce déplacement
varie de point en point dans le solide, le pic de diffraction sera alors élargi. La mesure
de cet élargissement permettra l'analyse des micro-déformations induites par ces
distorsions et 12 taille des domaines limités par les distocations.

Remarque

La présence de fautes d'empilement et/ou de maclage complique l'analyse,
aussi, par souci de simplification, nous supposerons que le matériau anatysé contient
les seules déformations de tension ou de compression. La présence de fautes d'empi-
lement et/ou de maclage ne sera pas traitée. Notons simplement que les méthodes
permettant d'aboutir aux densités de fautes existent. Elles utilisent 1'écart entre le
maximum et le centroide du pic de diffraction.

1.2. Théorie :

Dans le cas d'un réseau non déformé, n'importe quelle maille du domaine cohé-
rent de diffraction peut étre repérée par le vecteur :

rm-ml.al+m232+m333

Aprés distorsion du réseau, 1a maille sera caractérisée par le vecteur

[ o=r +Ar
avec Ar vecteur d'orientation quelconque.
Ce vocteur Ar représente les distorsions dans le domaine, 1'équivalent d'un déplace-
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ment :
Mm'xm'al+Ym'a2+zm'a3

1.2.2. Expression de lintensité :

Lintensité diffractée dans l'espace réciproque s'écrit, compte tenu des déplace-
ments ou distorsions dans le réseau :

L (6) = zz g2 e{ Zui.(s-so).(rn-rm)/il }
n m

I.,(6)= zzz zzz Fz'e{zni(s-s.).(rn.rm)“}

nl n2 n3 mlm2m3

Soit en développant le produit scalaire :

L (6)- TY e{ 2nilh(nem)eh o -m)eh (n-m)+(s-8)(Ar -ar_)/Al)

nm

L'expression de lintensité conduit & associer 4 1a mailte (m,,m,,m,) une seconde mai-
le (n,,n,n,). On repére ces deux mailles par les indices (m) et (n).

On suppose alors que toutes les mailles possédent le méme facteur de structure F,
bien que Ar soit différent pour chaque maille. On suppose en effet que les déforma-
tions sont continues.

On passe alors & 2 puissance recueillie par unité de longueur du cdne de diffrac-
tion, avec m multiplicité, n nombre de domaines de diffraction, le produit M=mn re-
présente le nombre total de domaines constituant 1'échantition.

La puissance s'écrit :

2 .3 1
P = mn.R°.A III & dh dh dh
e 4 Vc .‘ZIT.R sin 28 sing ! 2 3

Afin de simplifier les calculs et les développements ultérieurs, on se place dans le cas
de matériaux a réseau cubique. On montre qu'il est toujours possible de définir un
systéme d'axes orthogonaux permettant de passer d'un plan (hkl) 4 un autre plan
(0017). Les nouvelles variables de l'espace réciproque sont donc h',, 'y, et b,

On a don¢ pour un réseau cubique :



. IR _ h,
p

3 3 3,

Pour une réflexion du type (001", l'intensité n'est pas nulle seulement pour de
petites valeurs de h', et ', (voisinage du noeud (0019 ),d'ou :

s8-8 i
9. 28in8 .. .
| 'y l 2 h3.|b3I

et en différenciant :

dn' = $0s8.d28
3ol 1A

En intégrant sur (28), I'expression devient :

2.2 .2

P.eu- M.RAF 2 .[Ieu' dhll'dhlz
lE>.ﬂ,Vc Ib'3I sin"8

soit :

{ 2niln’ (n 1-rnl)+h‘2(n2-m2)+h'3(n3-m3)}

P, (26)=K(8). ”z e

nm
{(s -.v.o).(.&rn - Mm)/ Al
e .dh’ ‘.dh'z

Caiculons le terme :
{(s-s)ar_-ar )/ 1)

- Dans l'espace réciproque on a :
s8-8

= L) L] L] L] . L]
{_,1 } b b +0. b +1. D,

et dans l'espace direct :
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ar - Xm. a'l + Ym. a'2 + Zm. 3'3

Dans le cas d'une réflexion (001') on montre que :

-8
1 ] []
{__'l }al.b3
dou ;

s$-8
(-To)(arn-arm)sl.(zn-zm)

Seuls les termes correspondant au déplacement selon une direction perpendiculaire
aux plans diffractants interviendront dans la fonction de la puissance recueillie.
On intégre l'expression de la puissance :

P28~ @3S i nfn -m ) sin n(n,-m,) | { Znil'(zn-zm)}e{2Mh'3(n3-m N

n (nl-ml) ' n(nz-mz)

nm
avec ;
. sin
smn(ni-mi) 0 s i"mi
nln-m) .
1o 1 si nismi

L'expression de la puissance P'(28) a été obtenue en considérant les paires de
maille (m) et (n). Celd impose que les mailles (m) et (n) appartiennent 4 une méme
colonne paralléle & 1'axe a°, et donc perpendiculaire au plan (001°).

On suppose donc que les domaines de diffraction cohérente sont constitués de colon -
nes comportant des mailles empilées.
Les sommes sur n et m dans 'expression de 1a puissance représentent en fait :

%-2’22 o 2-222

nln2n3 m mlm2m3

Dans cette méme expression, les sommes :
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nEZ o 22

n2 mlmz

représentent des moyennes notées :

N . etN

h' h'
1 2
Elles sont représentatives des dimensions moyennes des domaines le long des axes
a’;eta’,
On obtient donc :
_ _ H2mir(z -z ) {2ain’ (0 -m)}
P (20) = K(B)zan,.Nn, e nm” TN
n,m, "1 2

Les sommes :

n m
373
représentent les contributions de toutes les colonnes constituant 1'échantilion.

Posons n = n;-m, , N représente alors le nombre de mailles séparant une paire de
mailles dans une méme cotonne.

Soit N, 1e nombre moyen de paire de mailles séparées de n mailles par colonne, la
moyenne étant réalisée sur tout I'échantition analysé.

Soit Z,, le déplacement correspondant a une paire de mailles séparées de n mailles
dans une colonne et prenant la moyenne sur l'ensemble de telles paires de mailles
dans tout 1'échantillon, on obtient alors 1'expression suivante pour P'(28) :

{(2ninh’)  2nil'Z
P (28 <R@.F . N . ZN e ¥ (e o,
l

- = = N
) = _n_ ] . -
P20 -k@.F  F . K. {2 i ccos(2niZ, ) cos(znnt’)
i 2 3 n oy N
__L < M(zﬂl'z )) sm(zﬂrnh. )
N n 3
h'3

Le développement des deux termes exponentiels se simplifie si on remarque que
chaque paire de mailles entre deux fois dans la sommation : une fois par n et une fois
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par -n (-n = m,-n, J; il s'ensuit que :

Posons alors :

N
Ve 0 '
Aln,1) 3 .<cos(2nlzn)>

h'3

N
Bin,1)==0 «¢sin(2na1'2)»
N n

By

La puissance P'(28) s'écrit :

p'eu(ze) = K(8). Nh,1 .Nn;. E Alnl). cos(Znn-h's) +B(n1). sin (Znnh'3)

Elle apparait sous la forme d'un développement en série de Fourier en fonction de la
variable h'y :

. _2sin@_ 2 Ia‘3l.sin8
3 lb'3|.). A

Le nombre harmonique n est 1ié & la longueur séparant une paire de mailles dans une
colonne perpendiculaire au plan (001°).

1.2.4. Signification des A(nl') et des B(n1) -

Le produit A(n1’) apparait constitué de deux termes :

et «<cos(2nl' Zn) >

=| =

B,

Le premier est indépendant de l'ordre de l1a réflexion et dépend des seules longueurs
de colonne. Le second est dépendant de l'ordre et des déplacements Z,.
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Ces deux termes correspondent a :

AD (n)= i;l L = coefficient de taille
ns
As(nll') a<cos{ 2nl'Z }>» => ¢coefficient de distorsion
’ n

On a donc pour les coefficients A{nl'):
Alnl) = AD(n) . AS(n))

Si pour une valeur donnée de n, c'est & dire pour une longueur de colonne donnée, il
existe une probabilité de trouver autant de déplacement (formule), alors le terme
B(n1') est nul. Si ce n'est pas le cas (existence de fautes d'empilement et/ou de macla-
ge), il y a asymétrie du pic de diffraction.

La théorie vient d'étre développée pour un matériau a réseau cubique. Cepen-
dant ces résultats restent tout a fait généraux et sont applicables & n'importe quelle

raie de diffraction moyennant le respect des critéres de définitions imposés par la
méthode.

1.2. entaires sur le coefficient de tajlle:
On a montré que ce coefficient s'écrit :
D N
A (n)=_0
ﬁh.
3
ol ; : _
- N représente le nombre moyen de mailles ayant un n-iéme voisin dans une
méme colonne, ou le nombre moyen de couple de mailles distantes de n mailles,
- Np'; représente le nombre moyen de mailles par colonne.
Iflustrons ces calculs par un exemple simple.

Soit un cristallite plan d'épaisseur une maille (cf. figure 1). Ses dimensions repérées
dans 1a direction perpendiculaire aux plans d'espacement d(hki) = a'; font apparaitre
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40 mailles réparties en 8 colonnes. Les coefficient AD(n) et les divers calculs sont pré-
sentés dans le Tableau 1.

Figure | : Cristallite d'étude.

En portant les valeurs de AP(n) en fonction de n et en tracant la tangente a l'origine,
on constate que cette tangente coupe 'axe des abscisses & la valeur n=5 qui est préci-

sément la valeur de Ny, dimension moyenne du cristallite dans la direction considé-
rée (cf. figure 2).

A,D
H(A(n)

09 '*\

08 T X

07 4 \
.
06 1 N
05 1 ”\
0.4 X
037 \
027 \

6.1 T~ n
0 = ' : —— : . »
0 1 2 3 4 S ‘ 6 7 8
Figure 2 : Coefficient de taille
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Nous pouvons génératiser les calculs simples effectués pour le cristallite considéré fi-
gure 1.
Comme l'indique le Tableau 1, le nombre de mailles ayant un n-iéme voisin est (j-n).

Colonne ¢ 1 {2 ! 3 i 4135161718 iN NnlAn)!

~ Nombrede |, | i i i T
‘maille/colonne | 1 1 2 | 6 18 8 8 161 1 H g .'
; i | | i i . i | i ) j i
" Nombrede | | ! ! ‘ ,; |
. maille ayantun | ! ! : j
5 A I !
CGjemevaisin 0 1 2 3 08 SIS {s 1 405 1}
l-ecvoisin @ L 0S 0 T L7 T 5,0 {32 408
Z-emevoisin - 0 0 4 i & 1 6 5 | 4 ; U i 26 -325 085 ¢

: ! : : 1 i : ! :
- : | : ' E ? : :
G-emevoisin | 0 0 P 305 05 05 30021 1253{0525]
4emevoisim 0D, 2 4 44 20115 2 04
i : i ! i : | ‘
e Do T U ' D ey mee |
Seemevoisin . ¢ , 0 1 ¢ 34 3 ¢ 3, 0, 0, 1113800275,
seemevoisin 0 0 00 02020200 0 8 BTN
“emevoisin - 0 10 1@ 1 i1 i1 -0 0 3 10380075

Tableau 1 : Valeurs des coefficients de taille et calculs intermédiaires..

Définissons P(}), le pourcentage de colonnes constituées de | mailles :
2 PG =1
i
2 PG =Ny,
i 3
On peut remarquer que :

00
N_= 2 (f- InD).PG)

i=n
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Le coefficient de taille AD(n) devient alors :

[» ]
> (- lnl). PG)
Al(n) aizn =

b,

Multiplions haut et bas par a'; espacement entre les plans de diffraction. On obtient
les termes suivants :

-j.a’3 : hauteur de la colonne de j mailles,
-n.3a’y; : hauteur de la partie de n mailles dans l1a colonne de j mailles,

- Nyy'5 . @'y dimension moyenne du domaine dans fa direction perpendiculaire
aux plans de diffraction.

Notons ces termes successsivement par ], L et Dogs .
Substituons P(j) par P(]), pourcentage de cristallites de colonnes de hauteur J.
Le coefficient de taille AP(n) devient :

> (]- 1LY P()
APy =

eff.

Les propriétés de cette fonction sont :

- %0y =1

- { dAD(L) ] .- 1
dL 'L-o0 D
eff.

Clest-a-dire que 1a pente de 1a tangente 4 l'origine donne 1a dimension moyenne des
cristallites dans 1a direction considérée.

1.2.6. Commentaire sur le coefficient de distorsion:

Le coefficient de distorsion A5(n,1') est égal & :

ANn1) = ccos (2 n ' Z)
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Dans cette expression 2y, (= Z(n) ) représente la composante, suivant la direction per -
~pendiculaire aux plans de réflexion, du déplacement correspondant a la déformation
que subit une paire de mailles séparées de n mailles dans une méme colonne. La va-
leur < 2,2 > que nous rencontrerons par la suite représente le carré de la composante
normale aux plans diffractants de ia déformation subie par une paires de mailles de
ce type constituant I'échantilion.

La micro-déformation associée a cette colonne s'exprime alors par le rapport

el(n) = Z(n)

On définira de la méme fagon < e, 2, comme étant la moyenne quadratique des
micro-déformations.

11. METHODE D -AV CH :

La théorie de Warren-Averbach a permi de montrer que les coefficients de Fou-
rier d'un profil de raie de diffraction X permettent d'avoir des informations concer-
nant la micro-structure de 1'échantition & analyser.

Ces coefficients de Fourier doivent étre obtenus pour le seul profil élargi par les im-
perfections cristallines. Ce sont donc les coefficients de Fourier du profil net f obtenu
aprés déconvolution (méthode de Stockes ¢f. I11.2.4) que nous utiliserons dans la
“méthode de Warren-Averbach.

“Nous avons montré que les coefficients A(n,1), en l'absence de fautes d'empilement
" et/ou de maclage, se décomposaient en deux parties :

- AD(n) : indépendant de l'ordre I',
- %)) = cos( 2 n n’e’a)) : dépendant de l'ordre 1.

C'est cette dépendance par rapport a l'ordre 1' de la réflexion qui permet de séparer
les effets de taille et de distorsion.

2.1. Méthode de séparation :

On suppose que les coefficients B(n1') sont petits ou proches de zéro.
Ona: -

N
Alnl) = {ﬁ—ﬂ—} . «c0s( 2 n1'Z(n))

n,
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Prenons le logarithme de cette expression :

N
og{ A(n,1)} = log {E—L }+log <cos{2 nl n . eln))
"
3

Développons en série le terme en cosinus :

<(2n1‘n.e(n))2>,

2

« 1-202120%e% )

<cos(2nl'n.e(n))=1-

Dans cette expression on a Supposé que :
@(n)? = «©3(n)>

Le logarithme de l'expression en ¢osinus devient donc :

log{<cos(2nl'n. e(n))} «- 20%1%n%e¥(n);

Les termes d'ordre supérieur en 1' sont négligés. On a donc :

N N 2.2.2 2
log Aln,1) = 1og{ ﬁ—ﬂ—} -201°n". ce“(n)
n,

En utilisant deux ordres de réflexion, on peut tracer le réseau de courbes :

log A(n 1) =1 (1"

A partir de ce réseau, on calcule : AP(n) et AS(n1").

Les valeurs de AP(n) sont obtenues & partir des ordonnées des droites du réseau pour
différentes valeurs de n. On pourra donc tracer la courbe AD(n) f(n) et en déduire,
en tracant la tangente a l'origine, fa valeur de Dy .

Les valeurs de la micro-déformation sont déduites en calculant les pentes des dro1tes
du réseau a n= const.

La figure 3 représente un réseau de ce type (d'aprés |.B. COHEN).
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(200} 4 — hit (400}
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h: 2 hiek?el? e 16

Na/Fiy, (L220K)

2y
<& )’21337.'0_,

1203
Desr <2005 « 2004
L1404
-08p 02 I

40 80 120 160 200 240 290 Le60d

ot LR)e

Figure 3 : Réseau a L constant.

22, Expression en fonction de la variable L=na',:

Comme le montre la figure précédente, les abscisses sont données en L, et non
en coefficient harmonique n.
La variable L est plus "pariante” que n. En effet, elle est reliée & n par la relation :

L=n.2"3

Elle représente la distance non déformée séparant les n mailles. Elle se mesure en
angstroems.

La distance réticulaire dpy est liée aux termes 2’3 et par la relation :

a.
)
" T

En reportant dans 'équation initiale, on obtient :



2
) d
b’ hki
On peut ainsi tracer un réseau non plus & n= ¢ste, mais a L= cste. On obtient ainsi les
courbes .

N 2 2
log A(L) = log{ ﬁ_ﬂ} - 211,2 <e"(L)>. L

APy =fL) et ce(L) = 1(L)

2.2.2. Cas des matériaux cubiques:

Ona:
h? on?ek2 412 et 4 =0 don:
0 hkl h '
2, 2 2
N L°h” <e“(L)s
tog A(L) = log{ =2} - 2n2—22—
h' ao

3
2.2.3. Détermination de a', :
La variable 2'; est définie par la suite des opérations suivantes (cf. figure 4) :

{ sinf
'+ > =22, —
2 3 OA

I'=2 g Sind
3 2

On en déduit que :

a, = A
3" 4. (sing, -sin )
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I-1/2 I'+1/2

Figure 4 ; Détermination de a’;.
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ANNEXE 4 : PRINCIPE DU FILTRAGE PAR

FILTRE DE FOURIER

Plan :

1. Filtre de lissage idéal
11. Filtre de Fourier
111. Optimisation du filtre réel

IV. Filtrage de diffractogramme : lissage

Bibliographie Annexe 4
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1. FILTR :

Le filtre choisi étant de type passe-bas, sa caractéristique essentielle est sa

bande passante notée 5. 1
Ce filtre est défini par :

H(v) =1 pour O«v<p

H(v)=0 pour ¥

Les coefficients by de ce filtre sont donc déduits du développement en série de Fou-
rier de 1a fonction H(v). Ce développement s'écrit - '

H (v) = p+Zzb “cos(nk v)
kel .

.8

2 . |
avec bks_I'H(v).ezmkv.dv\ - | (2)

iy

2

On peut noter que :
b0 =-f

b =b

11. FILTRE DE LISSAGE REEL :

Le développement en série de Fourier» suppose un nombre infini de termes. Du
fait de la troncature de cette série, on définit une autre séquence notée {b'} finie,
contenant un nombre (2Np + 1) termes. :

Cette séquence {b'y} est telle que :
(b )={bs0)

ol que wy, est une fonction fenétre.
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PRINCIPE DU LISSAGE PAR FILTRE PASSE-BAS

Averiissement -

LCotle annexe 3 818 praparde & partir de documents simablomeant fournis par fe /abo-
ratoire de Recherche sur 13 Raaclivite des Solides de Difon. Aussi trouverons pous fes
calenls of précisions suppldmentaires dans ia lhése de O0Hvo (),

Kaiser et Read? ont proposé ce type de lissage dans le domaine de la spectros-
copie. Ce type de lissage a ensuite été appliqué avec succés en diffraction X.

Nous nous proposons de décrire succintement le principe de lissage par filtre
passe-bas ou filtre de Fourier, appelé ainsi du fait de l'utilisation des transformées de
Fourier.

L'algorithme de calcul consiste a trouver la valeur de sortie notée z(n) résultant de la
convolution entre le signal d'entrée noté x(n) et la séquence des coefficients {b,} du
filtre. Cette relation s'écrit sous la forme suivante :

+Np

z2(n)= z b X (n-k)
-Np

(1)

Cette séquence {by}, appelée suite des facteurs de pondération, est constituée
des coefficients de la transformée de Fourier de la réponse impulsionnelle (ou fré-
quentielle) du filtre.

I nous faut donc déterminer la séquence des coefficients de pondération pour
pouvoir effectuer le lissage souhaité.

Cette condition impose la connaissance & priorfde la fonction réponse rrequen-
tielle du filtre, ¢'est-a-dire H(v).
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1. FILTRE DE LISSAGE IDEAL :

Le filtre choisi étant de type passe-bas, sa caractéristique essentielle est sa

bande passante notée [s. 2
Ce filtre est défini par :

Hw=1 pour O«v<p

H(v)=0 pour v B

Les coefficients by de ce filtre sont donc déduits du développement en série de Fou-
rier de l1a fonction H(v). Ce développement s'éerit = '

H(v)=p+ Z 2b, .cos{mK v)

'

n
avec bk=I H(v) o STHEY 4y | (2)
.8
2
On peut noter que :
b,=-p
b =b

Le développement en série de Fourier suppose un nombre infini de termes. Du
fait de la troncature de cette série, on définit une autre séquence notée {b'} finie,
contenant un nombre (2Np + 1) termes. :

Cette séquence {b'y} est telle que :
(b }={b *w]}

oll que wy est une fonction fenétre.
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La troncature a pour effet de modifier H(v), ia réponse fréquentielle du filtre.
Cette modification se manifeste par I'apparition d'oscillations dans la bande passante.
La coupure du filtre n'est plus brutale, on observe une zone de transition.

On notera :

¢ . l'amplitude maximale des oscillations,
§ . lalargeur de la zone de transition.

L'expérience montre que :

- l'amplitude maxmale des oscillations est indépendante du nombre de points
(2Np + 1) définissant 1a fenétre,

- 1a largeur de 1a zone de transition diminue quand (2Np + 1) croit.
Ce filtre réel est donc déterminé par trois paramétreé ;

- largeur de la bande passante théorique (indépqndante du nombre de points
définissant la fenétre),

- largeur de la zone de transition,
- amplitude maximale des oscillations.

11 nous faut alors optimiser ce filtre.

Kaiser et Read proposent différentes méthodes d'optimisation du filtre.
Ces méthodes utilisent des fonctions qui modifient 1a forme de 1a fenétre. Pour les dif-
fractogrammes, ils proposent une formule empirique, fonction des paramétres § et ¢,
permettant de déterminer le nombre Np de points de 1a fenétre :

-20.10g & - 7,95 :
Np g 287725 (3)

Partant de cette formule, ils proposent 1a procédure de caicul suivante

i. solent les valeurs de P et de § données, et 1a relation :
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A=-20 log 10 €
on modifie la relation (3), selon la valeur de ), en posant :

K = 0,13927.(x - 7,95) si A2l
K, = 1,8445 - si A< 21

Le nombre Np de termes est donné par la refation :

K rd .
N =E (—2’3 +0,75) ol  E désigne la partie entiére.

ii. on définit un paramétre de fenétre noté 1 dont la valeur dépend de A :

si &> 50 n=01102.(A-87)
si 21<) <50 n=05642.(»-21)""+0,07816.{ A - 21)
si <21 n=0

iii. les coefficients b, sont alors calculés par la relation :

B(m /1-[NL12)
b =b =sin([3kn) p k=1_.N (4)
P

kK -k kn Bo(n)

ol B, (x) est 1a fonction de Bessel modifiée dont 1a valeur est calculée par le dévelop-
pement en série suivant :

By
n.(x)=1+51 g 1
k-1

iv. pour n = 0, H(v) différe de l'unité de ze. On normalise les coefficients b, en
divisant chacun d'eux par le coefficient :

P
t-b°+2kz.lbk
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V.F E : G

L'algorithme de calcul des valeurs lissées (cf. relation (1)), peut étre utilisé, et
sous sa forme développée donne :

z{n) =2 = |3.xn+bl.( X X l)+ ...+pr.( X . Np+ xn-Np)

En général le lissage de tout le diffractogramme n'est pas effectué avec la méme
précision. Aussi, les coefficients B, § et € seront choisis suivant 1a zone du diffracto-
gramme 2 lisser.

On retiendra que :

- si 1e bruit de fond doit étre lissé, on choisira les valeurs :
B=02 £=0,01 §=03 pour Np=6

- 5i le pic de diffraction doit étre lissé, on choisira :
B=04 £<0,02 6<2B

- si 'ensemble du diffractogramme doit étre lissé, on choisira :
p=03 €=001 §=03

Exemple de calcul grﬁce a l'algorithme :

Posons Np=4, on obtient alors :
Y= PE v b X +X)+b (X +X)+ bs'(xs +X )+ bq.(xg +%)
La fenétre est ensuite déplacée d'un canal, et on lisse la seconde valeur :
Yo =BE, +b (R +X)+ b, +X)+b (X +X)+D.(x +X)

et ainsi de suite. Un simple examen de l'algorithme montre que les Np premiéres et
derniéres valeurs ne sont pas lissées.

La figure 1 présente les spectres de diffraction filtré et réel de la poudre Zn0O-ex
Zn(OH), utilisée pour fa calibration (¢f. chapitre I).
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Remarques :

D'autres auteurs proposent d'utiliser des filtres numériques. Leurs emplois a été
surtout a?pliqué dans le domaine de la déconvolution des spectres de diffraction(®.
Otivo 0.'!) propose des méthodes permettant de lisser indépendament chaque partie
d'un spectre de diffraction. Les parties filtrées sont ensuite raccordées.
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NNEXE
ANALYSE DE LA NON-LINEARITE DES

DISTRIBUTIONS DES DEFORMATIONS EN FONCTION DE sin2y

Plan :

1. Comportement mécanique

1.1. Conditions d'équilibre mécanique

12 Comportement mécanique a I'échelle des cristallites

1.3. Comportement mécanique a I'échelle macroscopique du polycristal
14 Influence de la sélectivité des rayons X
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2.2.1.3. Conclusions
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2.3.1. Analyse de Marion-Cohen
2.3.1.1. Théorie
2.3.12. Résultats expérimentaux
2.3.1.3. Conclusions
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Introduction

Dans le cas de matériaux de type cubiques isotropes, 1'équation généralement uti-
lisée pour la détermination des contraintes résiduelles est donnée par la relation sui-
vante :

d -d

L by © _ 1 2 (1)
< > = = 3 +
£ ) > Sz(nkl).aosin ¥+ Sl(nkl).( oil o )

Généralement, on suppose que 1'état de contrainte est biaxial. Les constantes S.(hki)
s'obtiennent a partir des éléments S, du tenseur de compliance du monocristal :

S (k1) =S . +S . T(hk)
! e n2k i i%n®
5 SOk =S -S ) -3S . TKD) avec (ki) 2220
(h+k"+1%)
S = St 322" 2 Sya1

La déformation < ELZZ> est une déformation moyenne mesurée, dans le volume touché
par les rayons X (volume diffractant), et exprimée dans le repére de laboratoire ou de
mesure. Dans ce repére, 1a direction de 1'axe L, est déterminée par les angles de posi-
tionnement de I'échantillon y et ¢.
L'équation (1) nous indique que le graphe :
Ll S % 2

>x 2= f(sin’y) doit étre linéaire.

2z d
0

<€

Expérimentalement, cette situation n'est pas toujours vérifiée. On observe générale-
ment trois type de comportement bien distincts de ces graphes ( ¢f. figure 1) :

- graphes linéaires ou incurves,
- graphes dédoublés (cf. I11.1.3),
- graphes non-linéaires (oscillation de la courbe)

Cette non-lindarité est diversement interprétée dans l1a littérature. Aussi, nous con-
viendrons de rappeller briévement les diverses interprétations de 1a présence d'osci-
lation, le cas du dédoublement ayant déja été présenté. Dans chacune de ces interpré-
tations, les auteurs proposent une méthode de correction, ou du moins une procédure
qui permet d'interpréter ces effets.
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Figure 1 : Comportements des graphes « ELzz> = {(sin%y)

L'échantillon polycristallin est composé de cristallites dont 1'orientation et les intérac-
tions mutuelles influent le comportement mécanique macroscopique de l'échantilion.
Dans le cas de 1a mesure des contraintes résiduelles par rayons X, 1a déformation me-
surée représente la moyenne des déformations sur 'ensemble du volume diffractant
du fait du caractére séléctif et volumique de 1a mesure. Nous allons considérer trois
échelles de représentation des déformations qui vont nous permettrent de préciser
l'objet de 1a mesure :

- I'échelle du cristallite ou du grain,
- I'échelle du polycristal,
- I'échelle du volume de diffraction.
. Comporteme écanique :
1.1, Conditions d'équilibre mécani
Dans un matériau a 1'équilibre, c'est & dire sans application de contrainte exté-

rieure 2 la surface de 1'échantilon, les conditions d'équilibre mécanique imposent aux
contraintes internes (!
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o'iii =0 (2) dans le volume, et

aii . ni =0 (3) a la frontiére du matériau ( ni vecteur unitaire normat )

Des relations (2) et (3) on obtient pour toutes les contraintes dans le matériau :

I o, dV = 0 ol V représente le volume total de l'échantillon.
v

Cette relation ne peut étre vérifiée que si les équations d'équilibres exprimeées ci-
dessus le sont également. En effet, en intégrant par partie, il est facile de montrer :

Iaii.dv=_[ cik.nkxids-j o'im.xi .4S
v i Vv

La premiére intégrale s'effectue sur la frontiére du domaine ou 0.0, est nul, tandis
que la seconde intégrale s'effectue dans le volume V ol 0, , est nul.

e des cristallites :

A l'échelle du cristallite 1a loi de Hoocke généralisée nous permet de relier la dé-
formation microscopique au tenseur des contraintes microscopiques. En effet :

e ¢ nc e ¢ i -y s

Eij - ’Sii el 'ckl ou £ ,5 et g tenseursexprimés dans le repere {(4)
du cristallite [C]

Dans cette relation le tenseur § représente le tenseur de compliance du monocristal. Ii
est bien entendu possible d'exprimer cette relation dans le repére de laboratoire ou
de mesure [L]:

L L 1L I L I
Eij = Si]kl .crk1 ol £ ,S et g tenseurs exprimés dans le repére (5)

du laboratoire [ L ]

La loi de Hoocke permet d'obtenir une relation équivalente pour le polycristal :
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PP IP . PP 1P .
ei]. - Sijkl 'le ou £ ,5 et g tenseurs exprimés dans le repére (6)

de la piéce [P]

Pour un matériau isotrope, les éléments du tenseur SP s'expriment aisément en fonc-
tion du module d'Young E et du coefficient de Poisson v.

La déformation macroscopique résulte de la sommation, dans le volume V considéré,
des déformations microscopiques. On a donc :

1 11
—j €. Qv 7
v
v
et de méme -

o, ;‘I ®)

I1 existe donc une refation permettant de lier la contrainte macroscopique, qui est la
grandeur & atteindre en mesure de contrainte, a 1a déformation microscopique, ex-
primables toutes deux dans le repére de mesure [ L ).

Cette relation tensorielle est donnée par :

n L IL L L IL
Eij = qijkl O ol € ,q et g tenseurs exprimés dans le repére (9)

du laboratoire [ L ]
Les composantes du tenseur g dépendent de 'orientation cristallographique et de la
taille des grains, des intéractions entre ceux-ci dans le volume analysé et des élé-
ments du tenseur de compliance du monocristal.

1.4, Influence de fa sélectivité des rayons X 2"

Dans 1a mesure par diffraction X, seuls les cristallites en position de diffraction,
¢'est & dire vérifiant 1a loi de réflexion de Bragg, donnent une information. Ces cristal-
lites ont pour caractéristiques d'avoir leur vecteur normal au plan diffractant consi-
déré paralelle & la direction de mesure L, fixée par les angles ¢ et y.

Cette déformation notée < ELzz> ne fait intervenir que les déformations microscopi-

ques stz 4 l'échelle des cristallites intervenant dans la diffraction. Ces cristallites
forment le volume diffractant noté V.
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Nous avons donc :

L 1 IL
<€ > % € .4V (10)
22 Vo 2z d
\F
En utilisant les relations (9) et (10), nous obtenons directement :
L L IL
<€ >=—1-_[ qQ .. .0, .4V (11)
22 Vo 2zij i d
A"

d
En extrayant de l'intégrale la contrainte indépendante du volume, nous obtenons :

L { J' L L
< >={— .4V }o (12)
22 {Va iy 4Va) Oy
v
d
Cette expression se simplifie en écrivant selon Délie(?):
L RL IL , (
< -
€2 " R O 13

avec .

L L
R . ={—1-J. L A% R .. appelé constante de raideur
zif v, o av ) Ry appe

d radiocristallographique exprimée dans le repére [ L |
Ces constantes ), comme 9k » épendent du plan de diffraction (hk1), du tenseur de
compliance du monocristal, des angles ¢ et y, de la répartition des orientations des
cristallites dans le volume diffractant et des interactions élastiques entre grains.

On peut bien entendu exprimer ces constantes dans le repére de la piéce [P ].
L'expression de ces constantes dépend du modéle mécanique de calcul choisi et d' hy-
pothéses nécessairement restrictives. Nous avons utilisé dans nos développements, le
modéle mécanique de Reuss (4), qui selon 1a théorie de Hill ) constitue 1'une des bor-
nes (la seconde étant obtenue par le modéle mécanique de Voigt (6)) du comporte-
ment mécanique du polycristal.

15. Modéle de Reuss :
L'utilisation d'un modéle de comportement et d'hypothéses restrictives s'impose

du fait de 1a difficulté d'obtenir I'expression du tenseur g défini en (9). Dans le modé-
le de Reuss, on suppose que les contraintes sont homogénes dans 1'échantition.
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I I
Nous avons alors 1'égalité : Gi]_ - Gij
A partir des relations (5) et (9), nous obtenons directement le résuitat suivant :

L
Y = i
Ce qui nous conduit pour l'expression de la déformation mesurée dans ia direction de
mesure :

I (14)

L 1 L
<g'>={—}| s av lo
2z zzij 4

A

d
C'est cetle relation, obtenue avec le modéle mécanique de Reuss, qui va nous permet-
tre d'étudier le probléme de la mesure des contraintes en présence d'une texture cris-
tallographique. Comme le précise le paragraphe S I11.1.5, le modéle de Reuss permet
de tenir compte de l'anisotropie élastique induite par l'orientation cristallographique.

2.1. Généralités :

L'origine des oscillations des graphes <£Lzz> = f(sin%y) a été longuement analysée

et étudiée dans la littérature. De nombreux auteurs proposent des méthodes permet-
tant de considérer ces oscillations dans le calcul du tenseur des contraintes. En effet, il
est courrament admis que l'effet des oscillations posséde deux origines bien distinctes
et souvent combinées :

- l'anisotropie élastique,
- I'anisotropie plastique.

La séparation des effets élastiques et plastiques est délicate & mettre en évidence
dans la mesure de la déformation. Aussi trouvons nous dans la littérature de nom-
breuses méthodes permettant de décider de l'origine de ces oscillations.

2.2. Anatyse de Hauk'”

Expérimentalement, Hauk considére principalement deux cas en examinant ia va-
leur du rapport Imax/Imin relatif a l'intensité maximale et minimale mesurée de ia

distribution 1 = f(sin%y) ( ¢f. tableau 1). Dans le cas d'une mesure effectuée sur un

plan de type {hki} pour lequel le graphe <ELZZ>- f(sin®y) présente des oscillations , si
ce graphe est lindaire pour les réflexions de type {h00}, ou {hhh} (hypothése de com-
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portement mécanique de Reuss), alors seule l'anisotropie élastique est responsable

des oscillations. Si le graphe g 2= 1 (sin?y) présente des oscillations pour des réfle-
xions de type {h0O} deux causes peuvent en étre responsables :

- Y'anisotropie plastique (contraintes d'ordre 2),
- e modéle mécanique de Reuss trop restrictif.

Le tabloau 1) suivant résume les divers cas généralement observes :

Tableau | :
| I

max. ¢ 2 max. » 2
Imin. Imin.

{hki}  linéaire, noninéaire  non linéaire

{n00},{hhh} tinéaire, non linéaire  non linéaire

Dans un matériau texturé il existe différents types de contraintes et toutes participent
soit au déplacement du pic de diffraction, soit 2 son élargissement. Ainsi dans la di-

rection de laminage, Hauk'® résume dans le tableau 2 suivant les contraintes de type
I et 11 {micro- et macro-contraintes) intervenant dans la mesure :

Tableau 2 :
Mesure Formule
1 1 1 1l 1 I
Cas réel (O'l+0‘l) - (0'3+0‘3) +0, cpl-
Mesure 1 nn ||
en diffraction 0, +0, +0,+0,

2.3, Méthode de znong etall.®”

Cette méthode découle directement des travaux de Noyan. Considérons tout
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d'abord les développements proposés par Noyan(9),

Soit I'expérience schématisée figure 2 oll I'on peut voir un matériau texturé soumis a
une contrainte homogéne a°,,. Par le biais des constantes K';(zy,2) représentant 1a
réponse des cristallites au point (%y,2) & 1a contrainte appliquée, Noyan fait intervenir
directement les symétries locales, 1a forme des grains, l'orientation des cristallites et
toutes les sources de déformation. Ainsi, la déformation en chaque point du volume
est alors donnée par les expressions suivantes - '

. o (1 . . 0.,
€ (272 0'“{ £t X' (z,y,2)} €, (x,5.2)= oK (xy2)
' 0.,
€,,&y2)= cr;’l{ - E! +K', (x,5.2)} Ep&y2)=0 K s (x.7.2) (15)
. TR €,&y2)=0K (xy2)
E”(x,y,z) a“{ E +K3(x,y,z)} 12 1n>e
s \ Ny
%
¥
SZ S1
N.I Y \"- ‘.I: ‘\Ni \N..
Qs ey oy wira S

Figure 2 ; Grains en position de diffraction pour différentes
*. valeurs de y (d'aprés Noyan)

Dans a suite de ses développements, Noyan suppose, par souci de simplification, que-
les constantes K'; 2 K’ sont nulles. Si le matériay est soumis a un champs de contrain -

tes résiduelles, 1a déformation totale en un point du matériau, somme des déforma-
tions appliquées et résiduelles, est alors donnée par 1a relation :

£, (X9:2) = € (x72)+ € (xy.2) (16)

La mesure de diffraction consiste en la mesure moyenne, sur N, grains de volume Vi
en position de diffraction, définie par :
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J £ (XV,Z)I (2)dV

. N N, |
ce b a3 13y an
A [1av .

Ve
ol 1(2) représente une fonction relatant 1a variation de 'intensité diffractée suivant z.
Dans la direction définie par les angles ¢ = 0 et y, 1a déformation mesurée est donc :

L

<€, > = {of {12, K(v)+K(v)}+<£ ks -<£ R }.sin’y, +

¥ Y It B i Vi ‘1’1 : (18)
[}
o .[-E+K3(wi)}+<’£33>v

1 _
i
Dans cette équation, les termes K. (W) décrivent la réponse moyenne des grains dif-
fractants lors de 'application de la contramte a°;,-On peut constater que si ces cons-

tantes et si le champs de déformation < €, ‘> restent uniformes, alors le graphe en

fonction de sin’y sera lindaire. Cest & parur de cette constatation que Zhong et all.
proposent la méthode suivante. En effet, Noyan montre que la pente B de la droite
forcée au travers de graphes oscillants peut toujours se mettre sous la forme sujvante:

p=c.Sis kn'K(*‘)}*S{‘“} (19)

avec §;;,, constantes élastiques de 'échantilion.

Cette derniére relation peut étre exploitée en vue de décider de l'origine des oscilla-
tions des courbes de distributions des déformations. En effet, le graphe obtenu en
tracant p en fonction de 1a contrainte appliquée (toujours en dessous du seuil de plas-
ticité) doit étre lindaire. Cette pente nous permet de calculer la constante élastique ef-
fective du matériau analysé. Ainsi en comparant les valeurs mesurées des constantes
élastiques effectives, au sens de dépendantes des éiéments Ki(y), et les valeurs théo-
riques (hypothése moyenne de Voigt-Reuss (V-R)/2) des constantes élastiques radio-
cristallographiques, on peut déterminer 1'origine des oscillations :

(20)

61



_1 calc. _1_ théor.
2% F 35  (vane

Dans le premier cas, les oscillations sont dues aux fluctuations des contraintes rési-
duelles. Ce probléme peut étre résolu en augmentant le volume diffractant en modi-
fiant la source de rayonnement X. Dans le second cas, les oscillations ont pour origine
I'anisotropie élastique car les éléments K, (y) ne sont plus constants.

Remarques ;

On peut constater que dans les deux méthodes la connaissance de la cause des
oscillations nécessite des expériences supplémentaires :

- mise en charge de 1'échantition,
- mesure sur d'autres plans diffractants.

2.4. Analyse élastique de {a nop-linéarité

Parmi les méthodes permettant de tenir compte de lamsot.rople élastique dans la
mesure des contramtes nous pouvons citer :

- la méthode de Barral et afy (19,(2)

- 12 méthode de Brakman!!1)(12),(13),14)
- la méthode des directions idéates!!>)

- la méthode des éléments finis (16).(17)

Nous ne présenterons que les deux premiéres dans ce mémoire.

Dans cette méthode, Barrall!?) et Barral et all.!?) étudient l'effet de l'anisotropie
élastique en utilisant 1a fonction de distribution des orientations.
Pour effectuer leurs calculs ils utilisent e modéle mécanique de Reuss en ne considé-
rant que des matériaux de type cubique présentant la symétrie macroscopique ortho-
rhombique.
Iis définissent les rotations suivantes :
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[P]l— [X]: X -n...x. avec N, angle de prélévement

[L]— [P]: =p X avecpii-nym.oIKi

D—‘—.—-o

[@]— [C]: X -b X

[L]1—s[C]: =h X

—.r-._
- (,-‘(5

Les différents angles de rotation sont présentés figure 3.
A partir de ces relations, la matrice de passage du repére [C] au repére [P] est :

o€ P
[C]— [P]): X =aii.}ti avec 2, bmhmlvlk"k] 8P

A partir des refations (13) et la matrice p;;, ils obtiennent :

L

Fii ) R33kl ' pki P lj 21)
Le calcul de la constante de raideur Ry, s'effectue gréce & 1a relation suivante :
21
L -[ mnop 85m 83(, sko Ip g(u |3 w) dg
_0
Faa 2n (22)

I glo,p,w)dg
0

avec : g{c,p,w) fonction de distribution des orientations

Snmop élément du tenseur de compliance du monocristal

dg = sinf.Ax.AB.AwdA

Dans la définition de Roe, 1a matrice de passage a;; est définie par :

8= 0y Py &y
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Figure 3 : Repéres et définitions angulaires selon Barral.

Sur la figure 3, on peut voir que pour chaque valeur de 4, on peut effectuer le passage
du repére [ C ] au repére [ L |, puisque le plan diffractant choisi fize la direction de
mesure (¢,y) et donc 1a direction [hk1] . Ils déterminent ainsi les éléments de 1a matri-
ce a;;. lls calculent ensuite les angles d'Euler de 1a matrice d'orientation correspondant
a la valeur de ) pour laquelle la valeur de 1a FD.O. est connue. En faisant varier A de 0
a 2, ils déterminent le volume diffractant pour chaque direction de mesure.

Pour obtenir 1a valeur de 1a FDO. en chaque point (x,B,w) ils effectuent une interpola-
tion linéaire dans un cube : -

O(i*( O(<0ci+AlX

B, < BBy 9

wi<w< wi+Aw

Iis montrent ainsi que dans le cas d'une contra.inté uniaxiale, l'expression de la dé-
formation est donnée par 1a relation suivante :
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L )
< Ezz> =F“.a“ avec F_ =R" +(RL )smv R sin2y (23)

11 3311 3333 3311 3313

La figure 4 présente les termes K, et K, liés & cette équation par :

F eR <K K= Rygy Ry Ry PSi0¥
TR

K= Rsm sinZy

I1s montrent ainsi que 1a non linéarité est induite par l'anisotropie élastique die a la

texture cristallographique.
Le caleul des coefficients F;; leur permet de mettre en évidence le comportement mé-

canique anisotrope des matenaux

1
Rij

1078 mPa™

3]

Fi

(s J¢

[ v, - v —
. —
/ ® : k2 5 osintY
N tr/

Figure 4 : Décomposition de F,, en fonction des RLssii

Afin d'illustrer 1a validité de la méthode, ces auteurs ont réalisé les manipula-

tions suivantes :
- mise en contrainte dun échantillon texturé, préalablement recuit & 680°, et

mesure systématique de 1a déformation & chaque étape de la mise en contrainte ap-
pliquée 6# |,
- calcul de 1a valeur :
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L
§<€ >
22

Fexp. o

» (24)

A
80“

Iis comparent les courbes :

F";’l‘p‘ = f(sin’y) ot F‘lhl = f{sin’y)
La figure 4 présente les résultats obtenus pour cet échantition. Iis montrent une
bonne adéquation entre les mesures expérimentales et les calculs théoriques. L'utili-

sation du modéle de Reuss permet donc 1a quantification de 'effet d'anisotropie élas-
tique.

2.4.1.3 Conclusions :
On peut constater que :

- cette méthode est actuellement limitée aux matériaux de type cubique a symsé-
trie macroscopique orthorhombique,

- utilise une méthode d'interpolation de 1a FDO,

- permet d'obtenir le tenseur complet des contraintes.

2.4.2. Méthode de Brakman :

Cette méthode est dans son principe similaire a 1a méthode de Barral. Par contre
elle y est résolument opposée ddns son formalisme et sa finalité.
En effet, si dans la méthode de Barral, la fonction de distribution des orientations est
utilisée dans son état final, c'est & dire comme base de données, dans la méthode de
Brakman, elle est directement impliquée dans les équations décrivant fa déformation
du matériau analysé.

2.4.2.1 Introduction : point de vue de Brakman.

Brakman introduit les symétries macroscopiques de 1'échantillon pour montrer
que les contraintes de type ¢ i'3 ne peuvent intervenir que sous la forme de contrain-
tes d'ordre I1.

En effet compte tenu des symétries macroscopiques de I'échantillon (orthorhombique
et monoclinique) et compte tenu du fait que dans tout plan paralléle a la surface il ne
peut y avoir de gradiants de contrainte en x et/ou y, nous avons pour les gradiants
moyens des contraintes de type I (& ne pas confondre avec le gradiant de la valeur
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moyenne des contraintes) :

<—ii:- = -e;—-i-i>'=0 (25)

80, .
<__">l=i.]._s_o_-'_’_dv (26)
134 v bx
Brakman montre que :
8g., 1
<—’5} = 0 (27)
62

Quelque soit l'indice 1 et quelque soit le type de contrainte, nous avons en surface :

c,=0 (22=0) (28)

Cette équation permet donc d'écrire que :
1

<0, = 0': ~ 0 pour tout 2 dans le volume diffractant .

Brakman précise que si ces derniéres contraintes de type I sont nulles, il admet quiil
peut exister des contraintes de type II (ou pseudo macro-contraintes). Il rejoint en
cela les théses développées par Noyan (cf. § 1.2.4.) et Hauk et all{cf. §1.2.1.1)

Le développement de la théorie est basée sur les hypothéses et restrictions sui-
vantes :

- le modéle mécanique de Reuss est utilisé,

- seules les macro-contraintes (type I) sont concernées,

- 1a texture est homogéne dans le volume diffractant,

- 1es rayons X ne pénétrent pas au-defa de la zone déformée.

En utilisant ia relation (10) dans I'hypothése de Reuss, il pose :

L L L
<Ezz(‘1l,¢)> = SZZi] .O’il. . (29)
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avec :

27
L
L S f@gdy
sb .0 = ; (30)
22if = om
[f(g).a¢-2
0

et:
- st j : élément du tenseur de compliance exprimé dans le repére de mesure [L],
- 1(g) : fonction de distribution des orientations avec g orientation, »
- ¢, :angle de rotation autour de la direction de mesure (cf. figure 5).

direction of
megsyremeént [00 l]

oM {3

ND.

S5 [HKL]
¥z
r Dfmnsfbrma/foﬂ 4 trensformation [o1g]
e 92
R.Qor ¢
S.0 . L,
specimen (P-) frame measurement (L-) frame crysltaf reference frome
(9]

Figure 5 : Repéres et axes selon Brakman.
On notera la similitude des angles @', et A dans la méthode de Barral.

Nous ne présentons pas I'ensemble des calculs, mais simplement, les expressions obte-
nues dans les cas suivants : ‘

- symétrie macroscopique orthorhombique,
- symétrie macroscopique monoclinique.

i. symétrie orthorhombique

La déformation est donnée en fonction des éléments du tenseur des contraintes
dans le repére de 1a piéce [ P ] pour un plan de la famitte {hk1} :
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L
<€_(yA)>= (0, +0, s, )+ S T(KD]+ 1 25 +s {1-3r(hk)}] sin’y.c, +

1122 7o 1212 "o ¢
S 2 z . vt N
e {lo 1-0'22).c032¢-a sin“y} 2, BF (hk1jp)B (y,0)+F (hK1j0C (y,0) }+
ZPm(lv,W ! ¢ g ] 2 ]

Pl

v—0__{(0,-0,,)sn2y cos¥). 2 1-F (kL jC (ya)oF (i 0B te} s (B1)
zphkl(wﬁ) L:? l ]

N _ % ao.sinw.z { Fs(hkl,j,p)Dj‘(M%F ‘i(hkl,j,pt)li!'l (y0)} +
2P, (v =4 f ]

a0 {(o, - 0,,)sin20 sin v}.z {Fstnkl,j,p)E;‘(v,o)-F 4(nkl,j,;;)Dj*‘(w,eb)}

ZPW(M) il -4

A cette expression se rajoutent cing termes comportant les éléments de contrainte
0y, Si les ages de symétrie macroscopiques de 1'échantillon ne sont pas confondus aux
directions principales des contraintes.

Le terme P,,,(¢,y) représente l'intensité totale de la figure de poles'!d),

Les é1éments F,(hk1jp) et X¥,(y,4) sont donnés par Brakman!3). Elles s'expriment di -
rectement en fonction des coefficients C;*¥ du développement en série de la fonction
de distribution des orientations (%) et représentent des fonctions harmoniques sphé-
riques de surface invariante par symétrie cubique.

On peut noter que :

- F, = 0 pour les réflexions de plan {hhh}, {n00}
- F, =F, =F, = 0 pour les réflexions de plan {nhh}, {h0o}, {nhoO}.

ii. symétrie monoclinique :

Des expressions similaires sont obtenues dans lesquelies les termes Bl*i a El-‘i sont
remplacés par leurs équivalents monocliniques.

Les expressions ainsi obtenues sont générales. Elles permettent d'obtenir le tableau
suivant relatant les cas possibles d'oscillation et de dédoublement selon le type de
symétrie macroscopique et le type de réflexion (BLC. ou F.CC).

Ces relations permettent de rendre compte de la plupart des comportements de la
distribution des déformations.Les principales conclusions auxquelles aboutit Brakman
sont les suivantes :

- en considérant comme non nulles les seules contraintes ¢,,, 6,, et dans le cas
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ol les axes de symétrie macroscopique et les directions principales de contrainte sont
confondus, le dédoublement des graphes peut étre expliquer par les seul effet d'ansi-
tropie élastique introduit par la texture (les symétries macroscopiques impliquées et
leur action sur la déformation mesurée seront présentées ultérieurement), '

- dans cerfains cas les contraintes de type 03 peuvent apparaitre, et 1a texture
seule ne peut expliquer seule le dédoublement,

- ¢e modéle permet de prévoir qualitativement les distributions des déforma-
tions en fonction de sin%y pour ¢=0 et ¢ = 11/2,

- il suffit de traiter une seule direction [hk1] paralléle 2 Ia direction de mesure L,
(invariance cubique des fonctions harmoniques introduites),

- la distribution des distances interréticulaires peut s'exprimer sous la forme de
série de Fourier dont la variable est l'angle ¢' 2

- le traitement proposé peut étre étendu & l'analyse des contraintes résiduelles
dans le cas de superposition de spectres de diffraction.

2.4.2.3 Résultate :
En posant :
g
= —42
=5

1
et en divisant l'expression de la déformation par s,.6,, , Brakman obtient les figures
6 a17. Elles présentent les résultats zhsorgues obtenus pour un échantilion d'acier
laminé & chaud dont 1a texture est connue :

- les figures 6 & 10 illustrent le comportement de 1a distribution des déforma

tions en fonction de sin?y pour un plan (211),
-les figures 11 & 17 représentent les indicatrices des iso-déformations associées.
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Figure 114 17 : Indicatrices normalisée des iso-déformations fonction de n.
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Figure 18 : Variation de 1a déformation et de I'intensité diffractée
en fonction de sin®y pour des plans (211),
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Figure 19 : Variation de 1a déformation et de l'intensité diffractée
en fonction de sin%y (d'aprés Barral).
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Ces résuitats sont & comparer a ceux de la littérature, en particulier les travaux de
Hauck et ail.(19), Délle et all. ?? ou encore Barral'®. Les figures 18 et 19 présentent
les observations effectuées, respectivement, par les deux derniers auteurs cités. On
peut noter 1a bonne qualité des représentations théoriques si 'on tient compte des
arguments avancés par Brakman concernant la valeur du rapport n .

2.4.2.4 Cconclusions :

La méthode proposée par Brakman est trés séduisante dans son formalisme et dans
l'approche théorique de lintégration de la fonction de distribution des orientations
dans I'expression de la déformation. Malheureusement Brakman ne propose aucun ré-
sultat pratique permettant la comparaison des valeurs calculées. Ces développements
permettent une approche analytique globale de 1a mesure de déformations.

atvse plastique de 1a non-linéarité -

2.5.1 _Analyse de Marion-Cohen :

La théorie de Marion-Cohen (211(22) ast refativement "ancienne” et a le mérite de
tenir compte des effets micro-structurels comme la tailles des domaines de diffraction
cohérente, 1a densité de dislocation ou encore les micro-déformations.

2.5.1.1 Théorie :

Ces auteurs admettent les hypothéses suivantes :

- seules les 20nes du polycristal A faible densité de dislocation ont une influence
sur ta position du pic. Les zones & forte densité de dislocation, donc a faible taille de
domaine cohérents de diffraction, n'influent que sur 1a largeur du pic de diffraction.

- les régions 4 faible densité de dislocation sont soumises a un état de contraintes
de compression,

- parmi les zones & faible densité de dislocation et aprés le processus de défor-
mation, certaines se sont énérgétiquement favorablement orientées (état de contrain-
te minimal). D'autres, par contre, se sont orientées défavorablement. Les premiéres
sont appelées régions A et les secondes région B.

- en 'absence de macro-contraintes les régions de type A ont une distance inter-

réticulaire d,,, maximale, et les régions de type B minimale. L'évolution des distances
interréticulaires est alors donnée par la refation :
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f 2
A =(d, -d)t(ap)ed (32)

Dans cette relation on définit les grandeurs suivantes :

- & et B coordonnées angulaires d'un pdle sur la figure de pdle,
- f{,B) fonction de densité des intensités diffractées selon o et B,
- dax ot dp distances interréticulaires des régions A et B.

Dans le cas d'un matériau avec contraintes résiduelles, cette relation devient :

(4000 1006, s a0y st el o9

La détermination de f(¢,y) en fonction de y et de la distance interréticulaire Gy POT -
met d'obtenir les valeurs de d,, et dg par un lissage analytique des courbes.

Cette relation impose donc que seuls les effets des micro-contraintes (ordre 11 et I11)
sont responsables de la non-linéarité. Celle-ci est donc indépendante des macro-
contraintes.

2.5.1.2. Résultats expérimentaux -

Les figures 21 et 22 présentent les résultats issus de 1'étude'?? de fer laminé a
69% et de Cu Au.

25.1.3 Concluéions :

Les résultats de Marion et Cohen semblent accréditer leur méthode. Celle-ci
semble basée sur des hypothéses de comportement du matériau qui , dans certains
cas, peuvent étre mises en doute, ou tout au moins non vérifiées.

Précisons toutefois que peux d'auteurs'?32) ont obtenu des résultats similaires 2
ceux de Marion et Cohen et que peu d'études systématiques des effets micro-
structurels ont été entreprises.

2.5.2. Analyse de Noyan '24).

Dans la mesure des contraintes résiduelles par rayons X , il est évident que le vo-
lume échantillonné par les rayons X (le volume diffractant), ne représente qu'une
partie de l'échantillon global. Les équations d'équilibre présentées au S 1.1.1. ne sont
plus exactes.

Les travaux de Cullity 25, en s'appuyant sur les travaux de Smith et Wood!26)
montrent que les matériaux ayant subi une déformation plastique suivant des proces-
sus mécaniques différents (tension ou compression uniaxiate, laminage, filage, ...) pré-
sentent un état de contrainte complexe. Cet état de contrainte résulte d'une super-
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Figure 22 : Variation de la déformation et de lintensité diffractde
en fonction de sin%y pour CuzAu (d'aprés Noyan)
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position des macro-contraintes et des pseudo macro-contraintes.

Pour expliquer cette superposition de contrainte, Noyan invoque 1a présence de zones
"hard” et "soft” dans sa terminologie. Ces zones peuvent étre les régions a forte et fai-
ble dislocation, les différentes phases d'un matériau bi-phasé.

La présence de ces deux zones implique l'existence de contraintes normales a la sur-
face. En effet, lorsqu'un matériau a subi un traitement mécanique tel que sa surface,
la couche superficielle, a été plastifiée, il présente dans cette zone un champ de
micro-contraintes. Ces micro-contraintes sont dues aux différences de réponses aux
déformations des zones "hard” et "soft”. Les composantes de ce champ peuvent avoir
deux comportement bien distincts :

i. variation locale rapide a courte distance ,

i1. variation lente, voire méme valeur constante, 3 longue distance .

La moyenne des composantes du champ de contraintes qui varient rapidement est
nulle, tandis que les composantes variant & longue distance ont des valeurs finies
dans chacune des zones de !'échantillon : elles sont appelées pseudo macro-
contraintes. Elles ne peuvent exister que dans l1a zone déformée. Le champ de con-
trainte global résulte alors de la superposition des pseudo macro-contraintes et des
macro-contraintes. Ainsi I'expression de la déformation se voit compléter de plusieurs
termes : <0'3>P™ <0,,>PM<q, PR etc. La loi des sin?y est alors adaptée a chaque type
de mesure prenant en compte 1'existence des pseudo macro-contraintes. Par exemple,
dans le cas d'un matériau ayant subi en surface un traitement tel que la déformation
plastique totale s'écrit

p
3“ 0 0
P P
£“= 0 822 0
EP
0 0 33

La déformation mesurée devient :

E:W = {L;l} {( 0':“] +<o"’l?>).cosz¢ +( a‘;2+< o";:- )sin’e -< OP;,} sin’y +
(34)
pm

- l’.; m
33 E {011“0

+{-L£—v} <g PO +o® 4 <af> +<a:';>}

I 22 22

Les variations des pseudo macro-contraintes sont donc responsables des oscillations
observées. Dans ses développements, Noyan précise quil néglige 1'effet d'orientation
des cristallites et considére que la déformation Plastique est uniforme dans 1a zone
déformée.
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Nous présentons

- résultats lissage apres [iltrage par filtre de Fourier Aluminium 7075-Té6
bille pour une mesure de contrainte (plusieurs angles psi positifs) avec les figu-
res en fonction de sin?y

- résultats analyse classique sur spectres filtrés numeériquement pour une
mesure de contrainte résiduelle + valeurs des contraintes

- résultats analyse classique sur spectres bruts pour une mesure de con-
trainte résiduelle + valeurs des contraintes

- résultats analyse lissage/séparation de raies superposées ZnO + coefficient
de Fourier raie (111) + figure

- figure séparation K1 -Kq 2 sur poudre de fer
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Echantillon : ALUMINIUM Manip = 14
Fhi = @.000 Fsi = 8.000 MNRFT = B CHWT =1
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
137.201 155.712 143,348 147.846

Surface :
168592.36
16864.23

- surface reele
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Facteur de symetrie : ~-@. 201
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Echantillon : ALUMINIUM Manip = i4
Fhi = @.000 Psi = 16.009 NRFT = g MWT =1
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
137.2091 155.712 144 0324 148.994
Surface :
- surface reele : 22418.75
-~ surface lissee : 224907.10
~ surface b.¥f. : Z821i.60
Coemfficients du profil
Intensite maxi : 86.353
Fosition du maxi H 145,867
Facteur de largeur : 16.827
Facteur de forme : 1.@604
Factew de symetrie : -8.424
Surface : 51@87.1
b MH 5 1.208
Largeur inteq. : S9.1
Eentroide app. : 144.131

Coefficients du
—coefficient AQ
—coefficient Al
-coefficient a2

Erreur standart sur les parametres

—~ bruit de fond :0.0000E+20

- protil ¢ 1

Cosfficients de reliab

- ecart type residuel

- coefficient Rp

— coefficient WRp

Matrice de correlation profil

1.00000 -. 20009
-. 00RO 1.00000
B.70867 -.000=1
-. 61004 ?.00853
~. 96102 —. 32685

Q.2504E+Q2

@a.

ilite

@.70867

-. 08031

1.00000
~-.%6828
—. 79128

pélynome bruit de fond:

@. 213E+02
?. 928E-02
~-0. 157E-04

@.0000E+DB
7861E+82 @.38708E+02 B.1292E+04

?.415E+01

@.497E-03

@.3Z14E-21

R |
~-. 61004 ~. 046102
0. 00853 —-. 52685
—-. 94828 -. 79128
1.00020 0.7565462
@. 76562 1.00000

84
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Echantillon : ALUMINIUM Manip @ i4
Fhi = @.008 Fsi = 32.000 NRFT = 8 NWT =1
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
137.201 155.712 i41.910 153.940
Surface :
- gsurface reele : 49077 .59
- surface lissee : 40955, 30
- surface b.f. : 875&6.4%5
Coefficients du profil
Intensite maxi : 85..396
Position du maixi H] 145. 9235
Facteur de largeur i 14,202
Facteur de forme H 0.586
Facteur de symetrie : ~@. 331
Surface : ga55. 3
LMH : 1.434
lLargewr: integ. H Fa.E

Centroide app. 144,323

Coefficients du polynome bruit de fond:
~roefficient AB . 226E+O2
~coefficient Al -@.247E-B2
~coefficient AZ 2. 124E-84

Erreur standart sur les parametres 3
- bruit de fond :0.2008E+00 @.DBBOE+BD
- profil : 1 @.2849E+02 B.6019E+B2 0. 10460E+07 @.3244E+04 @.1752E£+04

Coefficients de reliabilite
-~ ecart type residuel
- coefficient Rp
- ceefficient WRp

@.42FE+AL
?.248E-02
@.347E-0@1

Matrice de correlation profil : 1

1.00000 2.00060 B.78359 -. 64267 —. @765
0. 0060 1.020000 0.00134 -. 00259 -.50394
@.78359 B.20134 1.00000 —-. 23249 -.77758
-. 64267 -.20259 = -.93249 1.00008 @.73169
-. 60765 -.50394 -.77738 @.73169 1.20000
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Echantillon

Fl

Bornes :

Surface

Coefficients du profil
Intensite maxi

hi = 0.000

debut pic

1537.201

- surface reele
- surface liszee
- surface b.f.

Fosition du maxi

Facteur
Facteur
Facteur
Surface
L MH

Largeur

de forme

integ.

Centroide app.

Coefficients du

de largeur

de symetrie

polynome bruit
~coefficient AQ

—coefficient Al

~coefficient A2

ALUMINIUM
Fei = 24.000
fin pic

155.712

78.781
143.962
18. 3207

?.880

-@.335

S35
9995. 4
1.34%9
71.@
144,224

de fond:
B.176E+82
@.171E-01
—@.274E-04

IB&645. a7
30595.45

53646.58

Erreuwr standart sur les parametres :

- bruit de fond
- profil

Coefficients de reliabilite
ecart type residuel
- ctoefficient Rp

- coefficient WRp

1.00000
-. 00055
B.72353
-. 61023
~. 36049

—-. 08235
1. 00000
-. 00112
2.20210
-. 3534658

: @, 00DAE+BO
i « 24F6E4+D2

@.7235%
-. 00112
1.80000
~. 957462
- 77302

0. DDOVE+OD
2. 5552E+@2

analyse 1

142.954

B.7271E+82

@.391E+01
@.175E-02
B.Z14E-01

Matrice de correlation profil :

~. 61023
0.00212
-. 95762
1.20000
@. 73690

8é

1

~. 56049
~. 53658
-. 77302
B.73690
1.00020

3. 1435E+04

A. 1553E+D4




Echantillon @ ALUMINIUM Manip @ 14
Phi = B.00D Fz1 = 40.000 NRFT = 8 NMWT =1
Bornes : debut pic fin pic aﬁalyse 1 analyse 2
137.201 155.712 138. 626 150.927

Surface :

- Eﬁrface reele S52180.05
- gsurface lissee : 51850. 44
- surface b.f. H 12183.40

Coefficients du profil :
Intensite maxi : 21.255

Position du maxi : 1446.@89 .
Facteur de largeur : 159.353
Facteur de forme : @.38%
Facteur de symetrie : -@.1&7
Surface : B8E50.4
LMH : 1,373
Largeur integ. H F1.5

Centroide app. 146,269

Coefficients du polynome bru1t de fond:
~coefficient AP B E221E+E2
~coefficient Al @. 1Z23E-.81
-coefficient A2 -@.258E-04

Erreuwr =ztandart sur les parametres :
- bruit de fond :0.0000E+D8 0. 000E+DO
- profil @ 1 @.3286E+02 B.7430E+02 @. 1209E+03 @.405ZE+04 Z.1621E+04

Coefficients de reliabilite

- ecart type residuel : @.498£+01
- coefficient Rp : 2. 637E-B2
- coefficient WRp : @.409E-01

Matrice de correlation profil = i

1.00000 —. 00209 a.78452 ~-. 44110 ~. 5974658
-. 00289 1.80000 -.28412 2.20798 -. 54320
@.78452 -. 00412 1.00000 —. 2955 —. 72763
-.64110 2.20798 -.92955 1.00000 @. 65265

-. 57658 —-.34320 -.72763 B. 65265 1.00000



NWT =

-

analyse 2

150.774

B.&488E+D4

Echantillon : ALUMINIUM Manip :
Fhi = 0.000 Fsi = 48.600 NRFT
Bornes : debut pic fin pic analyse 1
137.201 155.712 141.200
Surface
- surface reele : 435462, 31
- surface lissee : q4I3I47 .26
- surface b.f. : 7254.91
Coefficients du profil :
Intensite maxi : 104,287
Fosition du maxui H 1446. 147 .
Facteuwr de largeur : 2.3250
Facteur de forme : D.473
Facteur de symetrie : -@. 182
Surface : ?847.3
LMH H 1.3285
Largeur integ. : 4.4
Centroide app. - : 144,239
Coefficients du polynome bruit de fond:
~—coetficient NG @B.215E+03
—coefficient Al 0.892E~-2Z
—coefficient A2 : ~@. 2EBE-PS
Erreuwr s=tandart sur les paramatres :
- bruit de fond :@.000RE+BO 0.0222E+0D
- profil @ 1 D.I4HBLE+DD 8.9322E+02 D. 1437E+03
Coefficients de reliabilite :
- ecart type residuel : @.547E+01
- coefficient Rp H @.276E-02
~ coefficient WRp : B.414E-01
Matrice de correlation profil i
1.200020 -. 80197 2.81824 —~. 682323 -. 37101
-.02197 1.000z0 -.BB323 9.00574 -. 53903 -
@.81824 -. 00323 1.00000 -. 93381 -.71814
~. 68233 B.0B574 -. 93381 1.00000 D.65710
-.991@1 -.9390% -.71814 D.65710 1.00002

88~

1

@.1749E+04
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03-MAR-89/17: 10
ECHANTILLON : ALUMINIUM MANIP : 44
ALUMINIUM PECHINEY
FILTRAGE DU SPECTRE
-Nb phi--Nb.psi--Pas phi-—Pas psi--Phi dep-- Psi dep—-—Psi <0>-
i 7 0.00 8.00 0.00 0.00 0
~LPA~~-CBF~--Ka1/2~——% BF---%PAR---%COR---Alpha---Acq-——Defoc-
1 2 1 30.0 85.0 40.0 0.00 600 0
~HCOL —--WCOL-~—HDET-—-WDET TUBE LAMBDA=---FILT--——60ONni0-
3.0 1.5 0.0 0.0 FE 19.370 SF Psi

Largeur a ni-hauteur fonctmn de sm"’ (psx)

S T T By a4 A T S W

PHI= 0.00 PLN: 400 TUBE: FE  GONIO: Psi

deg. 20 l
1,484~
!
J x///,/'“-\\\h\\
1.390 //,,/ B~ e
A Vi
)
.." \ ¥
i . 295 \\ J/'.'!

1108-!
2
L T T 3 L) ) ) )| T T T Y
050 .100 .150 .200 .250 .300 .350 .400 .4%0 500 550
- n? lpai)
0: PSI>O

e e
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04-MAR-89/17: 25
03-MAR-89/17: 10

ECHANTILLON : ALUMINTIM MNP : 14
ALUMINTUM PECHINEY
FILTRAGE DU SPECTRE

-Nb.phi—Nb.psi--Pas phi--Pas psi--Phi dep—— Psi dep—Psi <0>-

1 7 - 0.00 8.00 0.00 0.00 0
~LPA-——CBF~---Kai/2 % BF XPAR---XCOR Alpha Acq---Defoc-
B | 2 1 30.0 B85.0 40.0 0.00 600 0

~HCOL——-WCOL~~~HDET~---WDET TUBE---LAMBDA-—-FILT---Bonio-
3.0 1.8 0.0 0.0 FE 18.370 SF Psi

g
3

i e . . m

Position du ma

Bttt 4 a5 ————a—- e,

xiua 1isse fonction de sin? fpsi)

e A g = e+ e B £ ke 4+ et dme

fI= 000 PAN: 400 TUBE: FE  GONID: P!

146.130

[
&
g
S UOPRSIUPRRUNN I
\

145.990 ~ S

145.920 "f %\\

145.850 -1/

i
of

0: PSI>0

BT P— |

O R oy

W e Wk e S L etV

U ——




03-4AR-89/17: 40 - |
ECHARTILLON : ALDNINIDM B ;RN
ALINTNTUM PECHTVEY. |
FLTAMGE I SPECTE

O

~Nb.phi--Nb.psi--Pas phi--Pas psi--Phi dep—- Psi dep--Psi <0>-
_ 1 7 0.00 8.00 0.00 0.00 0
-LPA---CBF-——Ka1/2-—% BF---%PAR---XCOR---Alpha---Acq--—-Defoc-
1 2 1 30.0 85.0 40.0 0.00 600 0

~HCOL~~-NCOL~~-~HDET~--WDET———TUBE~--LAMBDA-~-FILT---Bonio-
3.0 1.5 0.0 0.0 FE 49.370 SF Psl

Intensite integree W4) fonction de sin® (asi]

PRI = 0.00  PLAN: 400 TBE: FE  GONIO: Psi
Larg.int. .. _ )

i

‘ ; "*-.,-_..-.,., P
90.358 ~

82.038 ~

73.748-

65.398 -
. .

ks s e 10 o s mere w n A e 5wt TmAwL e s aien s Lm o oa ot At s . S T e o i | S S e e
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18:31:26 08-MAR-89

DATE MANIFULATION = @8-MAR-89 18:17:15

ECHANTILLOM : ALUMINIUM | MANIF. 3 i1

ALUMINIUM PECHINEY

SFECTRE FILTRE

Caracteristiques analyses :

Nom du fichier procedure H ALB2YN] . FRO
Nom du fichier analyse psi > @ = MFF@22N . DBR
Mom du fichier analyse psi « B8 MNF 251 . BBR
Nombre de mesures H 9

Nombre de point par spectre : 556

Canal debut de zone d analyse CFS @ 3268

“NFHI--Fas PHIi--FHI dep--NFSI--Fas PSI--FSI dep--FSI <@i—-—

1 ?. 00 2.0 5 15. 00 @. 00 1
——HEL — e 2 Theta ~———=~—~ DB(hk]l)————m—mm Omega~-
400 146,185 10. 120 Z.09

Caracteristiques experimentales :

Calibration CPS :
degre du polynome :é
B.509E+22 B.198E-B1 @.147E-94 Q. 13&6E~-D7 B.621E-11 -@.13ZBE-14
@.1186-18

Temps d acquisition

: LB secondes
Longuew d onde 2 19.37Z nanometire
Tube  FE Filtre : &F Goniometre : psi
Limitation Theta————- Dtheta-——-- Pei——m— Fhi-—-————Coupl.
Start: .00 2.00 0.00 9.00 0.00
Stop 3 80.00 160.00 45.00 360.00 2.02a

Analyse et correction des profils:

;—LPQ————CBF————FDC————KaE————ISEP———CFC———IRES-—

Valeur H 1 1 2 7] @ @ 1
Ecretage: corde bruit de fond parabole
70.@ % 42.8 % 85.8 %

——HCDL—_~—NCDL—-——HDET~———NDET——ﬁ~VIT1————VITZ————VIT3————VIT4-———DSC——
1.5 1.5 2.a 0.0 1.80 0.0 0.5 2.50 @.020

Fichier resultat psi

2 MPF@251 . RES
Fichier resultat psi < @

MNF251.RES

PR T
ss s2

92



Fhi = 0.0822 Fsi = ©.000 Echantillon ¢ ALUMINIUM Planip @ 11
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.1946 153.711 143,923 149. &89

Positions en degre Ztheta =

Mani canal H 145,748
Mani parabole H 145. 745
Milieu de corde : 145.7468
Centroide appr. = 1445.80%5
Largeur a mi-hauteuwr 1.301
Largeur niveau corde .745
Surface reelle : 5662.5
Nombre de point parabole: 21
Facteur de forme: 9.8317859
Largeur integ. : 598.055
Intensite maxi : 97.578

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a : 2.211E+@2

-coefficient b : 2.234E-02

—cogfficient c 3 2. 200E+00
Erreur centroide : B.349E-05
Erreur maximum H 0.863E-08

2
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Fhi = @.000 Psi = 15.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = 11
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.1946 153,711 143.8467 14%.@83

Fositions en degre Ztheta :

Maxi canal : 145.774
Maxi parabole : 145.792
Miliew de corde : 145.81@
Centroide appr. 144, Q87
Largewr a mi-hauteur 1.294
Largeur niveauw corde 0.850
Surface reelle : 4885. 8
Nombre de point parabole: 19
Facteur de forme: B.78754624
Largeur integ. : 6B.9746
Interzite maxi : 8@3.170

Coefficients du polynome bruit de fond:

@.21ZE+02
2. 169E-02

—coefficient a
—coefficient b
c

-coefficient ?. C0RE+0R
Erreuwr centroide : @.B803E-DS
Erreur maximum : 0.277E-28

v




Fhi = 0.020 Psi = Z0.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = i1
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.196 153.711 144,257 147.7@0

Positions en degre 2theta

Maxi canal : 145.776&
Maxi parabole H 145.773
Milieu de corde : 145.924
Centroide appr. = 145.9946
Largeur a mi-hauteur 1.32@02
lLargeuwr niveauw corde @.92°
Surface reelle : Z74EVE
Nombre de point parabole: 13
Facteur de forme: B.22328249
Largeuwr integ. : 52.315
Intensite maxi 71.655

Coefficients du polynome bruit de fond:

~coefficient a : Q.214E+@2

-coefficient b : D.A84E-22

~coefficient ¢ : 2. 220E+00
Erreur centroide : B.173E-04
Erreur maximum H Q.743E-10Q

9N
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Resultats spectre numero: 4

...-..___—_.—._-—_..--.__...........__.__....__._.__..-...-.--.-.-_-,._..____.___.—_._...._-—_-.._..—--_—-__.__....____-.....—_._

Fhi = B.200 Fsi = 45.000 Echantilion : ALUMINIUM Manip =. 11
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.196 153,711 147,534 148.934

Fositions en deare Ztheta :

Maxi canal : 144,089
Maxi parabole H 146.051
Milieu de corde 3 146.097
Centroide appr. = 144,274
Largsur a mi-hauteur 1.44@
Largewr niveau corde B.912
Surface reelle : I7e1.8
Nombre de point parabole: 21
Factewr de forme: B.847324672
Largeur integ. H 3.024
Intensite maxi : 58.745

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient

a 9.222E+02
-coefficient b
(s

0. 120E-22

—coefficient @.000E+00
Erreur centroide. : @.225E~04
Erreur maximum H @.392E-08

14
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@.0080 Fsi = 60.000 Echantillon @ ALUMINIUM Manip = it

Fhi =
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.196 152.711 142.376 14%9.771

Positions en degre 2theta :

Mawi canal 14865352

Maxi parabole : 14460137
Milisu de corde : 1446.1@08
Centroide appr. = 144,319
Largeur a mi-hauteur 1.5@4
Largeur niveau corde 1.148
Surface reelle @ A43ITE.5
MNombre de point parabole: 21
Facteur de forme: @.74583273
Largeur integ. : 74.797
Intenzite maxi 57.946=

Coefficients du polynome bruit de +tond:

-coefficient a : @.218E+02

-coefficient b ¢ Q. 166E-22

-coefficient c 0.000:+02
Erreur centroide 0.200E-D4

Erreur maximum @.143E-07

97
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Fhi = 0.620 Fsi =-15.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = 11
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.196 152,711 . 144.229 147.381

Fositions en degre Ztheta :

|

Maxi canal : 145,833
Maxi parabole : 145.839
Milieu de corde : 145.87@
Centroide appr. : 145.215
Largeur a mi-hauteur . 284
Largeur niveau corde D.823
Surface reelle : 2149.4
Nombre de point parabole: 15
Facteur de forme: B.9392923
LLargeur integ. H 49.983
Intensite maui : 4%.033

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a : Q. 186E+02
—coefficient b B.216E-02
—coefficient c : 0.9200E+00

Erreur centroide
Erreur maximum

@.889E-04
Q. 168E-09 .

98
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Phi = 0.2000 Fsi =-30.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = 11
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.1946 152.711 144,201 .148.816

Fositions en degre Ztheta :

Maxi canal H 145.805
Maxi parabole H 145,847
Milieu de corde : 145.941
Centraide appr. = 146.174 -
Largewr a mi-hauteur 1.7348
Largeur niveauw corde B.676
Surface reelle : 4479.5
Nombre de point parabole: 1e
Facteur de forme: @.8556297
Largeur integ. @ 58. 459
Intensite maxi : 76.686

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a @.220E+Q2

-coefficient b : @.144E-03

-coefficient c : 2.200E+03
Erreur centroide @ 0.243E-04 ’
Erreur maximum : @.499E-08
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Fhi = 0.0808 FPsi =—45,000 Echantillon : ALUMINIUM Manip ' 11
Hornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 22

138.196 . 153.711 142.486 149,202

Fositions en deqgre Z2theta :

Maxi canal H 146,032
Maxi parabole H 145.944
Milieuw de corde : 146.879
Centroide appr. : 146.214
Largeur a mi-hauteur " 22

Largeur niveau corde B.?19
Surface reelle : 4778. 3
Nombre de point parabole: i9
Facteur de forme: D.6875623
Largeur integ. : 65. 660
Intensite maxi bbH.611

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a : Q.221E+@02

—coefficient b : B.566E-03

—~coefficient c : 0. 000E+20
Erreur centroide : 0. 291E-04
Erreur maximum : @.595e-08
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Fhi = 0.008 Psi =—-6@.000 Echantillon @ ALUMINIUM Manip = 11
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138, 196 153.711 144,425 149.501

Fositions en degre Ztheta =

Maxi canal H 144,050
Maxi parabole : 146.8075
Milieu de corde : 1446223
Centroide appt. = 146.479
Largeuwr a mi-hauteur 1.472
Largeur niveau corde B, 788
Surface reelle zZ984.4
Mombre de point parabole: 13
Facteur de forme: B.8773A74
LLargeur integ. : 62.101
Intensite maxi =@ &4.220

Coefficients du polynome bruit de fond:

2.221E+022
?.119E-02

-coefficient a
-coefficient b
c

~coefficient 0.000E+20
Erreur centroide : @.3I79E-G4
Erreur maximum : 0.813E-12

101



.__..___......._.-.......-...—._....._.._-.4_-.-.........._....._._._-..___....-..._.—-.___-_._..__._._.__..___.——-.__—.—-—.———-——.————._...._._—_._._____._

DATE MANIFULATION @8-MAR-89 18:17:15

Echantillon : ALUMINIUM Manip : 11
ALUMINIUM FECHINEY

SFECTRE FILTRE

—~NFHI--Pas PHI--PHI dep--NFSI--Fas FSI--FSI dep--FSI <@3——

1 0.00 2.00 S 15.00 2.0 1
—=HKL ——————— 2 Theta —=——————- DARELY ——~————— Omega
469 146.185 1@.12@ 3.89

Analvse et correction des profilss

——LFA--—-CRF ————FOQC—~——}a2~=—= [ SEF~~—CFC——
Yal e : 1 1 @ 9 @ @
Conztantes elastiques ( modelz : Voigt Yo

51 (406) -0.464E-25

S52(40a) B.3467E-04
Contrainte calculee avec la position du MAXIMUM LISSAGE en MFa
Fhi = 2. 00 Contrainte : -@.545E+22 Erreur : @.288E+02
Constantes elastiques ( modele : Voigt ) =

81(400) = -0.44L4E-05
SZ2(40@) = O.3I67E-04
Contrainte calculee avec la position du CENTROIDE AFPRDCHE en MPa

Fhi = 3.20 Contrainte : ~-@.92&E+02 Erreur : 0. 183+02

Constantes elastiques ( modele : Voigt ?

51(400) = -0.464E-05
§2(400) = @.347E-04
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Contrainte calculee avec la position du MILIEU DE CORDE en MPa

Phi = @.00 Contrainte : -0.832E+@2 Erreur 3 @.187E+B2
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LMPC STRESSCPS
1i8:10:12 @8-MAR-89
DATE MANIPULATION @8-MAR—-B89 17:49:56
ECHANTILLON : ALUMINIUM MANIF. 19
ALUMINIUM FPECHINEY
SFECTRE BRUT
Caracteristiques analyses :
Nom du fichier procedure : ALBB1O.FRO
Nom du fichier analyse psi > @ : MPB251.DBR
Nom du fichier analyse psi < @ MNB251.DBR
Nombre de mesures H 9.
Nombre de point par spectre H S56
Canal debut de zone d analyse CFS : 3268
-—NFHI-—-Fas FHI--FHI dep--NFSI--Fas FEI--F81 dep—-FSI <@ ——
1 2.0a @.00 S 15.00 a.08 1
—=HkL ——————— 2 Theta ————v—e—o D@ (hikl) ~w—————— Dmega~-—
4Qa 144.183 1@3. 120 73.070
Caracteristiques experimentales :
Calibration CPS H
degre du polynome :6
D.5@9E+02 B.198E-01 2.147E-04 -D.136E-07 0.621E-i1 -P.13Z8BE-14
2.118£-18 ‘
Tempe d acquisition : 608 secondes
Longueur d onde : 19.373 nanometre
Tube 3 FE Filtre : SF Soniometre psi
Limitation Theta———~—- Dtheta———-- Fsi———— FPhi—-——--Coupl.
Start: @.00 0.02 0.020 ?.00 ?.00
Stop : g8a. 02 160.00 45. 00 360.00 .00
Analyse et correction des profils:
—~LPA-=~~CBF—~—-FOC-~~-Ka2—-~--18EP—~—CFC-—--IRES—~
Valeur : @ 1 @ @ 2 a i
Ecretage: corde bruit de fond parabole
&8.0 % 0.8 % 85.8 %
——HCDL———~WCDL—-——HDET——E—NDET——~—VIT1~———VIT2——~—VIT3————VIT4-———OSC—-
1.5 1.5 @.2 Q.0 1.002 Q.00 @.50 8.50 @.00
Fichier resultat psi > @ i MPB251.RES
Fichier resultat psi < @ t MNB2S51.RES
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Reszsultats spectr=2 numero: 1

Fhi = .00 Fsi = @.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip : 1@
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138. 196 153.711 138.707 148. 609

Fositions en degre 2theta :

145,748
145,735
145,827

Maxi canal
Maxi parabole
Milieu de cords

Centroide appr. 145. 854
Largeur a mi-hauteur Bb.7e4%
Largeur niveau corde B0.593
Surface reelle : SR07. =
Nombre de point parabole: S
Facteur de forme: 0.52129846
Largeur integ. H 49.197
Intensite maxi : 1@02.095

Coefficients du polynome bruit de fond:

-caoefficient a

: B.239E+02
-coefficient b : -D.361E-D2
H Q. 09E+2Q

-coefficient c

0. 103E-@S
@.183E-13

Erreur centroide
Erreur maximum




[P _.._...-_......-_._..__._—..——.-_..—_..____._..___...._._._-—_-———.—___..-___—.-—-—-———-————--—-——-———--——_—.--..__.-—-——._-_-——-———

Fhi = @.000 Fsi = 15.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = 1@
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138. 194 153,711 142.4678 148. 668

FPositions en degre Ztheta :

Maxi canal : 145.861
Maxi parabole : 145,811
Milieu de corde : 145,922
Centroide appr. : 145. 984
Largeur a mi-hauteur @.925
Largeur niveau corde A.%51
Surface reelle 3 4159. 6
Nombre de point parabole: 17
Facteur de forme: B.6595730
Largeur integ. : 50.970
Intensite mani 81.803

Coefficients du polynome bruit de fond:

~coefficient a : - B.216E+02
—coefficient b B.206E-02
—coefficient c 3 2. 020E+00

B.522E-25
2.132E-08

Erreur centroide
Erreur maximum
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Fhi = @.0800 Psi = Z0.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip @ 18
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138,196 153.711 138. 4600 147.671

Fositions en degre Ztheta :

Maxi canal 145.833

Maxi parabole : 145.830
Milieu de corde : 145,723
Centroide appr. = 145.779
Largeur a mi-hauteur B. &80
Largew niveau corde @Q.337
Surface reelle : I243.3
Nombre de point parabole: 5
Facteur de forme: B. 46730009
Largewr integ. = 37.544
Intensite maxi @ 86,583

Coefficients du polynome bruit de fond:

~coefficient a : @.255E+02

-coefficient b : -0.390E-02

—coefficient c : 0. 200E+00
Erreur centroide : ' @.103E-04
Erreur maximum : @.659E-14



Resultats spectre numero: 4

._.-..._...._-..-_.-...__.—_-.._.—.—_.--_...._.-—.-_.__..__.—_u__.___.___.__._._..—_...—_.._....__..-.-..—._-._—_—__—_.____.‘_-..__.___._

Fhi = 0.000 Psi = 45,000 Echantillon : ALUMINIUM Manip : 10
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.19¢ 153,711 143,562 148, 350

Fositions en degre 2theta :

Maxi canal : 14&6.1464
Maxi parabole : 144,132
Milieu de corde : 145,913

Centroide appr. 144,233

Largeur a mi-hauteur 1.154
Largeur niveau corde 0.499
Surface reelle : I0IR. 6
Nombre de point parabole: S5
Facteur de forme: 2.8674050
Largeur integ. H 49,4462
Intensite maxi &62. 285

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a : Q.222E+02
—coefficient b : 0. 196E-02
—coefficient c 2.200E+00

B.133E~-04
@.133E-13

Erreur centroide
Erreur maximum

o8-



_..-...___._._..-..___-——.—-—...._.__-..._._—-_.._.—.___-———~....__._____.._..._._._.__——--—-——-—-—_._—_._._..___.._._.___--____._.__

—._-_.—_._—_-..—.__._..._._—__,._...__......_...__....__.._.-.__..__.-.—-—_——...__._._—._.—.-_—-—_.-—_.__.—-—._____.—_..._._...._..._._._—._—-

Fhi = 0.000 Psi = 60.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = 1@
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.19& 153.711 142,733 _ 148.197

Fositions en degre Z2theta :

Maxi canal H 144.089
Maxi parabole H 146,101
Milieu de corde = 14%5.928
Centroide appr. = 146.155
Largeur a mi-hauteur B.?=8

| Largeur niveau corde 1.815%

\
Surface reelle : I2865.1
Nombre de point parabole: S
Facteur de forme: B.6521064
Largeur integ. H 52.979
Intensite maxi @ 61.981

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a : @.2172E+02

—coefficient b : @.389E-02

~coefficient c 0. 200E+00
Erreur centroide 2. 130E-04

Erreur maximum @2.110E-13
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Fhi = 0.000 Psi =-15.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip : 10
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2

138.196 153.711 138.707 147.323

Fositions en degre 2theta :

Maxi canal : 145.861
Maii parabole : 145.87&
Milieu de corde : 145.987
Centroide appr. : 145. 644
Largeur a mi-hauteur 0.814
Largeur niveau corde 1.816
Surtace reelle : 1893.1
Nombre de point parabole: S
Facteur de forme: B.49329760
Largeur inteq. : 43,549
Intensite maxui : 4%, 734

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a @.133E+22

—coefficient b -@.374E-@2
—-coefficient ¢ = 0. 000E+QD
Erreur centroide B.415E-04

Erreur mayimum 0.853E~-14



Resultats spectre numero: 2

_—.—._.__-—.__._--.._.——_..__.—._..._...._...._.____._._._—_.—_..._—_._._._.._...._.._._._..._.._.—__——-_—._-.___._.—-..__.__....—._.......__._.__..

Fhi = 2.000 fsi =-30.000 Echantillon ¢ ALUMINIUM Manip = 10
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.196 153.711 143.895 147.555

Fositions en degre Ztheta :

Maxi canal : 145,805
Maxi parabole H 145,735
Milieuw de corde : 145.74%9
Centroide appr. : 145.975
Largeur a mi-hauteur D.273
Largeur niveau corde . 235

Surface reelle : z482.0
Nombre de point parabole: S
Facteur de faorme: 0.2439429
Largeur inteq. : 41.644
Intensite maui : 84.164

Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient a a.221E+@2

-coefficient b : B.243E-02

—coefficient c : 0. 000E+0Q
Erreur centroide 2. 139E-84

Erreur maximum Q. 197E-12
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Resultats spectre numero: 3

._._....._...._.._..—....-.._.....-__—._-._—.—_.—._-—_—._...__.__._.__.-.—_-—_.-.._._....__—._.._-—.-._-_.__.___...__.___..-.-_._-......__-__

Fhi = ©0.000 Psi =-45.0200 Echantillon : ALUMINIUM Manip : 10
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.196 153.711 145,473 148.78&

Fositions en degre 2theta :

Maxi canal H 146,889
Maxi parabole : 144,039
Milieu de corde 3 145.787%
Centroide appr. : 146.241
Largeur a mi-hauteur 2.154
Largeur niveau corde B.263
Surface reelle 3 3478.9
Nombre de point parabole: 9
Facteur de forme: 1.5346695
Largeur integ. : S2.082
Intensite maui : &7.349

Coefficients du polynome bruit de fond:

~coefficient a : Q.223E+@2

—coefficient b : 2. 109E-02

—coefficient c : 2.000E+20
Erreuwr centroide @.164E-04

Erreuwr maximum 2.844E-11
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Resultats spectre numero: 4

Fhi = @.008 Psi =-60.000 Echantillon : ALUMINIUM Manip = 1@
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
138.1946 153.711 142.513 148,520

Positions en degre 2Ztheta :

Maxi canal 5 146.0@89
Maxi parabole : 146.@075
Milieu de corde 3 146.04%
Centroide appr. : 1446.207
Largew a mi-hauteur 1.3246
Largeur niveau corde 1.158
Surface reelle : TE84.1
Nombre de point parabole: S5
Facteur de forme: ©.8885581
Largeuwr integ. : 55.379
Intensite maxi H 61.166

Coefficients du polynome bruit de fond:

~coefficient a : 0.220E+02

-coefficient b : @.288E-02

—coefficient c : 0.000E+20
Erreur centroide 0. 1868E-04

Erreur maximum @.13%9E-13

14
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18:09:42 @8-MAR-89

DATE MANIFULATION = 28-MAR-89 17:49:56

Echantillon : ALUMINIUM Manip = 1@
ALUMINIUM PECHINEY

SFECTRE BRUT

——NFHI-~Fas FHI--FHI dep--NFSI-—Pas FSI--FGI dep--FSI <@»—-

1 0.00 @.00 5, 15.00 @.0a 1
==HKEL - 2 Theta ——————= DO (hil ) ———— et Omega
400 146. 185 10.120 7Z.@9

Analyse et correction des profils:

—LPA———— CBF——=-FOC—~——-kKaZ2~-~——ISEF~—~CFC——
Valeur H : @ i @ @ & @
Constantes elastiques ( modele  : Voigt )
S1(400) = -0.464E-05
S2(400) = @.3I4L7E~-04

Contrainte calculee avec la position du CENTROIDE APPROCHE en MPa

Fhi = 0.0a Contrainte : -0.995E+072 Erreur : @.132E+02
Constantes elastiques ( modele : Voigt )
51(400) = -0.4464E-05
52(400) = 0.3&47E-04

Contrainte calculee avec la position du CENTROIDE AFFROCHE en MFa

Fhi = Q.02 Contrainte : -Q.995E+Q2 Erreur : 0. 185E+02

Constantes elastiques ( modele : Voigt ' _ 3

51(40@) = -@.464E-05
S2(400) = @.347E-04



Contrainte calculee avec la position du MAXIMUM LISSAGE

Phi = 2.20

Constantes elastiques ( modele

S1(40@) =
s2{40®) =

Contrainte calculee

Fhi = @.00

Contrainte :

Contrainte :

en MFa

—@. 643E+DZ Erreur @ 0.186E+02

s Voigt
—-0. 464E-05
B.367E-84
avec la position du MILIEU DE CORDE en MFa
Erreur : @.186E+02

-@.209E+@2

Hé



LMPC STRESSCFS

10:18:58 22-MAR--89

DATE MANIFULATION 22-MAR-89 A79:595: 47

ECHANTILLON : ZNOD : MANIF.

: 1
LISSAGE MASSIF ZNO exZN(OH) 2
RAIES: 200/112/201
Caracteristiques analyses @
Nom du fichier procedure H ZND2B1.FRO
Nom du fichier analyse : ZNO@A1.DER
Nombre de spectres H 1
Nombre de point par spectre H 4@1
Canal debut de zone d analyse CFS : 275@
“~NFHI--Pas FHI--FPHI dep--NFSI--Fas FSI--F81 dep--FSI <@>—-
1 2.0 2.6 1 a.00 @.00 &
——HEL e e 2 Theta —————e—— D@(hkl)—————e Omega--
112 89,245 . 128 28 . 0006

Caracteristiques experimentaies :

Calibration CFS :
degre du polynome :5
-@. 102E+@2 B.817E-01 -2.5S54E-pa B.267E-07 -R.61&6E-11 B.546LE-15

Temps d acquisition 2600 secondes
Longuelur d onde B.124 nanometre
Tube : FE Filtre : SF Goniometre : psi

Limitation Theta————- Dtheta————- Psi-—mw— Fhi————— Coupl.
Start: .20  0.00 Y 2. 00 0.02
Stop 80.00 160,00 45,00 2460.00 2.00

Analyse et correction des profils:

——LPA————CBF————FDC—~-—Haz————ISEP———CFC———IRES——
Valeur 2 a 1 1] 1 3 @ 1
Ecretage:s bruit de fond
10.@
——HCDL-———WCDL————HDET———-NDETn———VIT1———-VIT2 ————— VITE-~——VIT4~———08C~~
Z.0 1.5 8.0 0.0 1.00 2.8 9.50 2.50 .00
Fichier resultat : . ZNDDOD1.RES
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Echantillon : ZNO Manip @ 1
Fhi = 0.060 Fsi = ©.000 NRFT = 8 NWT =Z
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
84.573 94,904 85. 4627 oZ.047

Surface

- surface reele @ 1446281 .08

~ surface lissee : 145848.94

- surface b.f. H I2338. 63
Coefficients du profil :
Intensite maxi : 392.585 2158.255 ?47.318
Position du maxi : 84.987 89.252 ?@.869
Facteur de largeur : 17.80Z%8 21.851 22.716
Factew de forme : 1.809 2.1468 2.@97
Facteur de symetrie : -@. 2604 -2.815 -0.121
Surface : 12695. 4 701532.8 I5402.7
L.MH z @2.711 @.731 D.822
Largeur integ. : T2.E I2.5 IbL.6
Centroide app. : B7.06% g9.287 B.719
Coefficients du polynome bruit de fond:

—coefficient ABD : G, 121E+85

—coefficient Al
~coefficient A2

~@.279E-21
@. 6ORE+GI3

Erreur standart sur les parametres :

- bruit de fond :2.00@0E+20 . BBOLAE+GE .

- profil : 1 @.2348BE+00 A.5927E+0D1 B.5289E+01 Q. Z668E+82 0.8220E+0
- profil 2 @.1173E+09 . 1687E+02 @. 1Z40E+82 D.9829E+02 @.2007E+0
- profil : 3 @.1745E+00 R.9641E+21 P.6126E+02 D.1421E+0

0.7882E+01

Coefficients de reliabilite
- ecart type residuel
- coefficient Rp
~ coefficient WRp

0.225E+02
D.265E-0B2
B.436E~-01

Matrice de correlation profil : 1

1.0a200
-.01868
2.69418
~. 62217
~.91447

1.00000
-. 02388
0. 69565
-. 62688

-.81848
1. 20000
-. Q3473
B.03913
-.58791

Matrice de

-. 48946 -

1.00000
9.86030
2. 68829

~. 02388
1.00000
-. 85312
B.06016
—. 62359

Matrice de

@.06030
1. 20000
@.12175

B.469418
-.B3473
1.00200
-. 98233
—~. 72506

@.569565
-.05312
1.00000
-. 98357
~-. 67530

0. 68829
®.12175
1. 00000

- L2217
B.83291%
- 98233
1.00000
2.70194

correlation, profil

-. 62688
D.06016
-.98%57 .
1.00000
0. 64878

correlation profil :

+l

o

-, 62020

-. 13232
- 98373

-.51447
-.987%1
~. 72506
D.70194
1.00000

~.48944
-. 62359
-. 67530
G.64878
1.020000

-~.951517
~. 634628
—=. 79557



R SN T Vi e A5 S~ RN 1.00000 B.80410
- S1517 —~. 63428 -. 73557 0.80410 ‘ 1.00000
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Echantillon : ZNO Manip s i
Fhi = @.000 Fsi = 0.600 NRFT = 8 NWT =1
Bornes : dsbut pic fin pic analyse 1 analyse 2
84.573 ?4.20& 85.627 3.047
Surface
- surtace reele : 146281.88
- surtace lissee : 145939.11
- surface b.+f. : I2338. 63
Coefficients du profil :
Intensite maxi : I94. 632 2151.373 959.47%
Fosition du maxi : 8&.982 89.248 20.847
Facteur de largeur : 15.47% 22.591 25.556
Facteur de forme : 1.521 2,312 2.503
Facteur de symetrie : -@B.240 ~-0.844 -@.134
Surface : 131946.3 70@41.5 35101.4
LMH - B.716 B.73%9 B.841
Largeur inteqg. H ZZ.4 T2.6 36.6
Centreoide app. : 827.698 89.26% ?0.926

Coefficients du polynome bruit de fond:
—coefficient A @R.121£+27
~coefficient Al -0.279E-01
-coefficient AZ B. 00AE+DB

. Erreur standart sur les parametres :

-~ bruit de fond :0.0000E+30 2. H0V0E+DD

- profil = 1 @.1024E+Q3 0. 2299E+04 @. 17270E+04 @.1411E+@3 @. ZATOE+AZ
- profil @ 2 B.1036E+03 B.1256E+8B5 B.7746E+34 @.4954E+05 . 1ZBPE+BL
- profil ¢ I @.11805E+@Q3 @.5288E+04 @.zZ281E+84 2.2150E+05 @.7086E+0<

Coefficients de reliabilite
- ecart type residuel
~ coefficient Rp
-~ coefficient WRp

@. 220E+02
@. Z0TE-D2
@.297E~-01

Matrice de correlation profil : i

1. 00000 @.2@a12 @.66217 -.358147 -. 49902
2.00012 1.00000 2.08067 -. BQ135 -.57798
B.66217 ?.00As67 1.022000 —-. 97692 -. 75503
-.58147 -. 00135 -. 97692 1. 20000 2.74010 .
-. 49902 - 57798 -. 73503 0.74010 1.00000
Matrice de correlation profil : 22
1.020000 -. 20083 B.63671 -.57812 —. 45523
-. 20003 1.00000 0.00000 . 00220 -. 5624946
@.463671 ?.20000 1.000a0 ~-. 98744 -.71497
-.57812 . 00000 -. 98744 1.00000 0.70599
-. 45523 -. 62496 -.71497 0.70599 1.00000
Matrice de correlation profil : 3
‘ 1.00002 2.020001 @.63232 —-. 57825 C =.46310
7.20001 1.20000 -. 00005 0.00010 -. 61051
@. 63252 ~-. 00005 i.20000 -. 98927 ~-. 73203



e DT Y NI 2w e T LS 1. WVnad A, TL39/
4464310 . 618051 —-.7320= @.72397 1. 00000
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LMPC STRESECFS

Echantillon : ZNO Manip : 2
Phi = 0.0080 Fsi = @.000 NRFT = 8 NWT =2
Bornes @: debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
188. 2473 ' 1805.776 100.774 104, 6447
Surface 3
~ surface reele : 26574.91
- surface lissee : 26522.98

- surface b.f. 13800.19
Coefficients du profil :

Intensite maxi : 346.917
Fozition du maxi 102.971

Facteur de largeur : 26. 4464
Facteur de forme : 2.49%
Facteur de symetrie : -@.131
Surface : 1702=.0
LMH : @.701
Largeur integ. : 37.9
Centroide app. : 183.82%

Coefficients du polynome bruit de fond:

-coefficient AD : B.181E+0=
—coefficient Al s 2.125E-01
~coefficient A2 : @.000E+B0

Erreur standart sw les parametres :
- bruit de fond :0.0000E+00 7. 000DE+04
- profil 1 0.2707E+Q00 2.5108c+01 2. 2650E+01 . 2597E4+02 3. 8@7CE+B

Coefficients de reliabilite
- egcart type residuel
- coefficient Rp
- coefficient WRp

@. 144E+@72
0.339E-02
0.714E-@1

Matrice de correlation profil = 1

1.200000 -. 88059 B.67092 -. 61315 —. 49124
-. DOAST 1.00000 -« D027 D.22420 ~.61478@
B.67092 -. 00299 1.00000 -.98872 —. 72849
-. 61315 @.90420 -.98872 i.00000 2.7175@
~. 49124 -.61478 T -. 72849 @.71750 1.020000
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DATE MANIPULATION : 22-MAR-89 11:16:41

ECHANTILION : ZNOD MANIF. :

r

LISSAGE ZNO exZN(OH) 2

RAFFORT signal/bruit FAIBLE

Caracteristiques analyses

Nom du fichier procedure H INOBB2. PRO
Nom du fichier analyse : ZNOQ@Z. DBR
Nombre de spectres H 1

Nombre de point par spectre : 209

Canal debut de zone d analyse CPS : 3329

~~NFHI--Pas PHI--FHI dep~-NFSI--Fas PSI--PSI dep--PSI <@3——

1 .00 .20 1 D.020 2.0a @
—-HEL ~—e— e 2 Theta ——————— D@ (hkl)———mmmm Omega—-—
20z 102.964 B.124 2.000

Caracteristiques experimentales :

Calibraticon ECFPS :
deqgre du polynome 15
-0. 102E+02 B.813E-01 -D.S=54E-04 B.267E-07 -D.4616E-11 D.S46E-15

Temps d acquisition : 3400 : secondes

Longueur d onde : D.124 nanometre

Tube @ FE Filtre : SF Goniometre : psi

Limitation Theta————- Dtheta—-———- Fsi———m~- Phi—-———-- Coupl.
Start: 0.0 .03 .00 0.0 a.0a
Stop : B80. 00 1460. 00 45. 00 360.00 B.op

Analyse et correction des profils:

——LFA———-CBF-——-FDE————ia2~—-—ISEP———CFC———IRES——
Valeur : Q 1 @ 1 3 ] 1
Ecretage: bruit de fond .
3@-@ .
——HCDL~———WCDL————HDET———-NDET————VIT1-—~-VIT2————VIT3-———VIT4————DSC——
3.0 1.5 2.0 0.9 i.00 @.00 @.50 2.50 .00
Fichier resultat 3 ZNO2O2. SEF
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11:59:34 22-MAR-89
DATE MANIFPULATION 22-MAR-89 11:43:22
ECHANTILLON = ZNO MANIF. = s
LISSAGE ZINO exZIN{(OH)Z
RAIES: 1¥2/2p@ 001 /40
Caracteristiques analyses :
Nom du fichier procedure H ZNORBZE . PRO
Nom du fichier analyse : ZNO@RE. DBER
Nombire de spectres : 1
Nombre de point par spectre : it
Canal debut de zone d analyse CFS : 1184
——NFHI--Fas FHI--FHI dep--MFEI—-—-Fas PSI--PESI dep--F51 <@:——
1 2.00 @.00 1 .00 2.0 7]
——HkL -~ 2 Theta —————-—-— DO (hk]l ) ————mn Omega—-—
2 4%.711 D.260 20. 004
Caracteristiques experimentales :
Calibration CFS :
degre du polynome 5
-0.102E+02 2.817E-01 -0.554E-04 B.267E-07 -0D.461&6E-11 @.5446E-15
Temps d acquisition : 6020 secondes
Longueur d onde : 8.194 nanometre
Tube : FE Filtre : BF Goniometre : psi
Limitation Theta————- btheta-———- Fsi———— Phi-——~——- Coupl.
Start: @.06 @.2a @.09 @.00 @.00
Stop : 80.00 160. 00 45.00 I60. 00 .00
Analyse et correction des profils:
--LPA--—-CBF-—--FOC———-Ka2~———I8EF~~—CFC~--1IRES~~
Valeur : 7/ 1 @ 1 3 @ 1
'Ecretage= bruit de fond
16.0
——HCOL——--WCOL-———HDET—~——WDET——--VIT1- VIT2 VIT3———-VIT4————05C—--
3.0 1.5 2.2 2.0 1.00 @.00 a.5a .50 @.20
Fichier resultat :  INODO3.SEF
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Echantillon : ZNO Manip = 3
Fhi = @.000 Psi = G.000 NRFT = 8
Rornes : debut pic fin pic analyse 1
42,264 49.863 42.804
Surface :
- surface reele : 253228.70
- surface lissee : 2852328.11
- surface b.f. : 39332.38
Coefficients du profil :
Intensite maxi : 64B37.949 1266@. 495
Fosition du maxi : 43,696 44,065
Facteur de largeur 7. 363 B8.808
Facteur de forme : 2.100 1.875
Facteur de symetrie : -@8.176 -@.05%4
Surface : 73344, 7 159381.4
LMH : B.2746 D.328
Largeur integ. : 12,3 15.@
Centroide app. : 3.721 44£.074
Comfficients du polynome bruit de fond:
—coefficient AD : <EZ31E+@3
~coefficient Al : -, 224E+00
-coefficient A2 : @. BRAE+20

Errewr standart sur les parametres :

~ bruit de fond :0.0000E+0@ 0.2002E+20
- profil : 1 @.9507E-@1 @. 1046E+073 @.1021E+03
- profil @ 2 0Q.8039E-01 0. 1266E+D7 @. 1273E+83

Coefficients de reliabilite

- ecart type residuel : 0. 129E+0=
- coefficient Rp H Q.373E~-02
- coefficient WRp : B.576E-D1

Matrice de correlation profil : 1

1.00009
-. 00031
0.70113
-, 61576
-.51892

1.20000
Q. 00008
B.71329
~. 61586
—.391117

-. 30031
1.00000
~. 20203
Q.00149
-. 58928

2. 20008
1.00000
-. 00132
0.02051
—-. 60296

P.78113
~. 2020=
1.20000
- 97317
-. 73981

@.71329
-. 00132
1. 00000
—-. 96751
~. 714692

-. 61574
2.0014%9
-.97517
1.60000
B.72184

Matrice de correlation profil =

-. 615848
0.00051
926751
1.20000
B.69475

125

+J

-.01892
-.358928
—. 73981
0.72184
1. 00000

—.a1117
-. 60296
—. 71692
B.69475
1. 00000

N

WT

analyse

47.754

=
-

@.6746E+@3
2.8493E+@3
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12:24:06 22-MAR-89

DATE MANIFULATION @ 22-MAR-89 12:14:28

ECHANTILLON : ZNO MANIP. = 4
LISSAGE ZND exIN(OH)2

RAIE BRAGG (120}

Caracteristiques analyses :

‘Nom du fichier procedure : INDRO4 . FRO
Nom du fichier analyse : INOBA4 . DER
Nombre de spectres : 1
Nombre de point par spectre : 144
Canal debut de zone d analyse CFS : 1@38

~—NPHI-~Pas PHI--PHI dep--NFSI-—-Fas FSI--FSI dep—-FSI <@r—-

| ! .00 .00 i @.0 @.0a ']
‘ —-HEL ———————— 2 Theta -——————-- DAhkl}——-————- Omega——
199 4@, 239 @.282 . 809
Caracteristigues experimentales :
Calibration CPS H
degre du polynome 5
‘ -@.192e+02 2.813E-81 -0.5354E-04 L 267E-07 -D.4616E-11 B.546E-1
‘Tempa d acquisition : 34600 secondes
Longueur d onde : G. 174 nanometre
' Tube : FE Filtre = SF Goniometre : psi
Limitation Theta——-——~ Dtheta-———— Fei————- Fhi————- Coupl.
Start: .00 @.08 @.00 @.0a @.oa
Stop : 80.00 160.008 45.00 460,08 @a.62
\ Analyse et correction des profils:
‘ -—LPFA~——=-CBF-——F0OC—~~-~-KaZl———-18EF——-CFC——-IRES——
Valeur : @ 1 @ 1 3 @ 1
-Ecretage= bruit de fond
S-Q
——HCOL-———WCOL——~~-HDET-~—-WDET———-VIT1 ==~-VIT2~-——-VIT3———-VIT4——~~-08C-~
z.02 1.5 a.a 2.2 1.00 Q.20 -@.5a 9.50 .00
Fichier resultat 3 INDOQ@4.SEF
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Echantillon : ZNO Manip = 4
Fhi = @.000 Fsi = .000 NMRFT = 8 MNWT =1
Bornes : debut pic fin pic analyse 1 analyse 2
28.228 41.803 39.129 41,285
Surface :
- surface reele 87761.78
- surface ligssee : 874392.20
- surface b.f. : 19755.91
Coefficients du profil :
Intensite maxi : 6197.548
Fosition du maxi : 43.210
Facteur de largeur 8.123
Facteur de forme H 2.183
Facteur de symetrie 3 -B.2%0
" Surface ’ : 763FIR.%
LMH : 2.3z
Largeur integ. H 12.9
Centroide app. : A3, 222
Coefficients du pelynome bruit de fond:
—coetficient AQ : D.256E+B7=
~coefficient Al : -@. 142E+00
—coefficient AZ : @.600E+20
Erreur standart sur les parametres
-~ bruit de fond :0.0000E+D00 8. 0000E+DQ _
—profil 1 1 @.2004E+03 2. 1793E+@s8 B. 1176E+B646 - SAFLE+RS Q. 7671E+B6

Coefficients de reliabilite

— ecart type residuel ; B.671E+02
- coefficient Rp : 9.370E-02
- coefficient WRp : 0.329E-01

Matrice de correlation profil : 1

1. 00002 0.0002= 0.64237 —-. 57843 —e 4b4bb
B.0002= 1.206000 -. 00001 0. 00001 —.61485
B.642Z7 -. 00001 1.20000 -.98514 T = 72364
-.57845 2.20001 —.28514 1.00000 B.71286
—-. 464486 -.461485 —. 72364 B.71286 1.20800

127



Echantillon : ZN3 Manip 4
Fhi = @.000 Fsi = Q.0609

Echelle sin{(theta)/lambda :

debut = @.34548 fin = §.70938 maxi = @.70035
AL B{L) L angstroem
1.0000 2.0000 D.0000
@.9949 0.0067 10. 0000
@.92801 2.9131 20.0002
B.9986% D.018% 0. 0000
" 0.9250 2.0239 40 . 0000
2.8879 @.8278 S0.0000
0.8467 2.0308 60. 20008
B.8@31 2.0327 70. 2002
@.7385 @0.0338 80. 0008
B.7139 @.0342 90.2000
@.,6701 @.0z40 100. 6000
D.6273 D.03Z4 110. 2000
2.5859 B.2325 120.2000
@.5458 D.0313 170.0020
D.59071 @.0700 140.0000
0.4698 0.820% 150. 2000
D.AZT42 @. 0269 160.0000
@.4082 ?.0251 170. 0800
@.3682 D.B223 150. 200002
@.3ZE83 B.az14 19¢. 0000
@.72106 0.0196 200.0000
. 2849 D.@177 210.20000
B.26173 D.01460 220.0060
Q.2794 a.814%= 230. 0000
R.2192 D.2128 240. DGO
0.2004 2.2114 250.0000
PD.1829 9.901@01 260.0000
@. 16646 2.008v 270. 2000
D.1514 B.8077 280.2000
@.1374 D.00465 290. 0000
B.1247 2.20546 I00.0000
P.11Z21 Q.0046 310.0000
B.1827 2.0038 220.0000
B8.2933 0.0930 330.0000
0.0849 @.21823 I40.0000
a.8771 2.0217 350.0000
2.0701 2.2212 260.0000
0.0635 @.0008 370.0000
@.4573 @2.20004 380.00008
2.0517 2.0000 390. 2000
0.84465 -0.0087= 400. 0000




LAl

| 22-MAR-89/12 14 22-MAR-89/13: 13
| LISSAGE INO exZN(OH) 2 |
| RAIE BRAGS (100)
; ECHANTILLON : ZNO MANIP : 4 :
 coefficient PHI = 0.00 PSI = 0.00  PLAN 100 TUBE : FE
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L1}

- " R
POUDRE DE FER/NON BRAGS
SEPARATION Ksi-Ka2 ‘
' PHI = 0.00 psi = 0.00 PLAN 220 TUBE : FE
Intensite % | | !
| 100.0 1 . ’
90.0 - '
A
80.0 - Ay
70.0 ‘ A 5
50‘.0 - :- ‘j % %
i ‘S b E
50.0 - R |
40.0 S , i i é
.90.0 |
}
20.0 -~
10.0 - . . » ;
B ®o o [ § o 20 .c. ‘e .’ .:" a0 05 b/ -» oo g
e .l~ 8 pamm— T .l.-..l 8 | 11 1= 1*"“ T 1 T |
% — . spectre mesure —.— spectre lisse NAPT : § NNWT : 4 deg.20
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