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INTRODUCTTION

L'existence des domaines élémentaires, c'est-2-dire la sub-
division d'un échantillon ferromagnétique en un grand nombre de régions
aimantées & saturation dans des directions différentes, fut postulée par
Pierre Weiss en 1807 pour concilier deux évidences expérimentales appa-
remment contfadictoires. D'une part, en effet, une valeur €levée de la
température de Curie indique que les moments magnétiques sont couplés
par une forte interaction qui tend a les maintenir parall&les, donc 3
imposer 1'état de saturation magnétique ; d’autre part, 1'expérience
montre gue les substances ferromagnétiques prennent trés facilement une
aimantation trés faible ou nulle.

Les bases de la physique des domaines ont été jetées entre
1835 et 1845 par Landau et Lifshits (1935) et par Néel (1943, 1944), qui
‘ont mis en lumiére le r8le capital que les surfaces et 1l'’orientation
des échantillons jouent dans la déterminaticn de la forme et des dimen-
sions des domaines. Par l'analyse de l'effet d'un champ magnétique sur
la subdivision en domaines, Néel (1944]) a alors pu donner 1'interpré-
tation théorique guantitative des lois régissant 1'aimantation d'un
monocristal de fer.

La compréhension de tous les phénom@nes 1iés & 1'aimanta- -
tion des ferro- et des Ferrimagnétiqués nécessite une bonne connaiééance
des domaines élémentaires, pulsgue c’est d'abord par leurs réarfénge—
ments que l’aimantation d'un échantillon macroscopique varie. Il est
donc normal gue beaucoup d'efforts aient &té consacrés & leur étude
théorigue et & leur observation.

Les méthodes dont on dispose actuellement pour 1'observa-
tion des domaines %erromagnétiques peuvent &8tre classées en deux caté-
gories :celles gui révelent la configuration des domaines & la surface
de l'échantillon seulement, et celles qui renseignent sur leur struc-

ture & l'intérieur des échantillons.



Cette technigue a connu depuis son invention en 1958 un grand
développement ; elle a surtout été appliquée & 1’étude des défauts cris-
tallins dans des monocristaux presgue parfaits. C'est d’ailleurs au cours
d'une étude des dislocations dans le fer-silicium que Polcarova et Lang
ont découvert en 1982 que la subdivision en domaines ferromagnétigues a
un effet sur les images ; et on doilt & Polcarovéd, en collaboration avee
Kaczér et avec Lang, de trds beaux travaux sur 1'étude des domaines par
cette technigue.

La méthode de Lang ne permet d’'étudier que de trés bons mono-
cristaux, beaucoup plus proches de cristaux parfaits que des cristaux
"idéalement imparfaits” pour lesquels la théorie cinématique de la dif-
fraction des rayons X, couramment utilisée par les cristallographes,
s'applique. La théorie "dynamique” de la propagation des rayons X dans
un cristal parfait, et son extension & des cristaux pas tout & fait par-
faits, est indispensable pour comprendre les phénomenes qui produisent
le contraste, et donc pour interpréter les images.

Il nous a semblé gue la théorie dynamigue et les méthodes
topographiques sont peu connues des spécialistes du magnétisme, et nous
nous sommes permis de consacrer le chapitre I & leur exposé.

Le chapitre II est consacré & la recherche de 1’origine du
contraste des images de parois que 1'on obtient par la méthode de Lang
nous avons d'abord cherché & mettre en évidence le phénoméne physigue qui
en est responsable puis, en nous limitant & un cas aussi simple que pos-~
sible, & justifier qualitativement le contraste noir ou blanc des images,
et la forme des "sections”.

Nous avons ensuite essayé de tirer parti des possibilités
d'observation directe de parois situées dans 1'épaisseur des échantillons.
Il nous a paru souhaitable de commencer par une configuration connue des
domaines : c’est l’'objet du chapitre III, dans lequel nous étudions la
structure qu'une tension &lastique selon [ﬁ%DJ indult dans des échantil-
lons de fer-silicium de surface (110),.

Les résultats obtenus sont alors utilisés, au chapitre IV,
pour discuter les images obtenues, toujours dans des échantillons paral-
leles & (110), et soit en présence d'un champ magnétique dirigé suivant
[ﬁ{Oj, soit, a 1l'etst désaimanté, au voisinage des bords de 1'échantillon.

La comparaison avec les cbservations des domaines superficiels par effet Kerr



CHAPITRE 1 : INTRODUCTION AUX: METHODES TOPOGRAPHIQUES

I.1. GENERALITES

L*idée d'utiliser les rayons X pour “"voir® & travers la ma-
tiere lorsgue son épalsseur et sa nature conduisent & une absorption trop
forte desla lumiére visible est fort ancienne, et'ii est lnutile d'insis-
ter sur 1l'impcrtance de son application la plus simple, la radiographie,
dans le demaine médical comme dans 1'industrie.

l.a radiographie ne constitue cependant qu’une méthode relafi—

- vement grossiere, puisgu'elle repose sur les Qariations locales de 1l'ab-
sorption subie par le faisceau transmis, dues.aux irrégularités soit de
l’épaisseuf, spit de la composition chimiogue de 1'échantillon. il était
donc importent de trouver un moyen un peu plus 8volué et sensible de for-
mer, gréce aux ravons X, une image.

Dans un microscope optigue ou électronique, on résqud le pro--
bleme en formant dans le plan focal de l'objectif le diagramme de diffrac-
tion de Fraunhofer de 1l'objet., c'est-3-dire sa transformée de Fourier. Le
rayonnement des différentes sources constituant ce diagramme produira, soit
a 1'infini, soit ailleurs si on met en service une deuxiéme lentille, une
image qui ressemblera d’autant mieux & l'objet que l'on aura moins trongué
sa transformée de Fourier.

Malheureusement, un tel mécanisme n'est pas praticaeble pour les
rayons X car on ne sait pas faire de véritables lentilles pbur ce domaine
de longueurs d'onde. L'une des causes de cette lacune est bien entendu
le fait gque. pour des fréouences aussi-élevées, 1l’'indice de réfraction

des, matériaux est extrémement voisin de 1'unité.



Enfin par son histoire. Dans les six années agui suivirent la

decouverte en 1912 de la diffraction des rayons X, la théorie dynamique

D

tait élaborée, indépendamment et suivant des voies différentes, par
Darwin (1814} et par Ewald (1916, 1917). C’'était une théorie physiquement
correcte, alors gue la théorie dite cinématique, sur lagueslle sont basés
presque tous les travaux de radiocristallographie passés, présents et &
venir est physiguement choguante, puisgu’elle ne respecte méme pas la con-
servation de 1'é&nergie

Le raison du succés de la théorie cinématigue est cependant

-

évidente : c'est que

—
—

es cristaux gue 1l"on trouve ou gue 1’on prépare le

plus facilement sont si mauvals gue, pour reprendre un mot de Von Laue, ils

ne méritent pas mieux gue la théorie cinématique, dont on peut montrer qu’elle
constitue la forme limite, pour des régicns de cohérence trés petites, de

la théorie dynamigue.

l.a découverte par Borrmann, en 1941, de la transmission anor-
mzle des rayons X & travers des cristaux de quartz de trés bonne gualité
avalt suscité 1'extension de la théorie dynamique au cas des cristaux ab-
sarbants.

Mais elle est restée dans 1'oubli jusqu’a ce que, & la fin des
années 50, le mise au point de 1’électronigue des semi-conducteurs fasse
-apparaitre & la fois des cristaux de trés bonne qualité et le besoin de
trés bien conneltre leurs défauts. Les méthodes topographigues et Jleur
outil théorigue, la théorie dynamigue, ont alors connu un grand dévelop-
pement, dans le sens tant de la vérificetion expérimentale de la théorie
que de son extension, en particuller au cas des cristaux dé&formés.

Il existe plusieurs exposés de la théorie dynamigue des cris-
taux parfaits : Authler (1969), Batterman & Cole (1964), Von Laue (1980),
James (1863). Notre but ici n’est pas d'ajouter un élément & cette liste
non exhaustive, mais seulement de montrer simplement ce que sont les bases
de cette théorie et de mettre en.relief guelques-umes de ses conclusions,
afin d'éclairer le partie de notre exposé dans “laquelle nous' tenterons
d'élucider le mécanisme du contraste dans le nas des images de parois de

domaines ferromagnétigues.



- s0it par la construction d'Ewald (fig. I-3) gui exprime gue

la condition pour gue l'onde de vecteur
d’onde OP soit réfléchie est gque la sphere
de centre P et passant par 0O, pris pour
origine de l'espace de Fourier, passe par
un noeud du réseau réciprogue ou tout

prés de lui.

Fig. I-3

- spit encore en disant gque le vecteur d'onde incident a son
extrémité sur une limite de zone de Brillouin.

Ces conditions sont parfaitement générales et ne sont liées
qu'a la périodicité du milieu. Mais leurs conséquences pratiques dépendent
considérablement des ordres de grandeur mis en Jeu

dans 'le cas de la lumiére visible, le vecteur d’onde est
toujours beaucoup plus petit que les vecteurs du réseau réciproque des
cristaux et le phénoméne de réflexion sélective ne se produira pas - sauf
dans certaines structures de cristaux liquides par exemple ;

dans le cas des électrons utilisés en microscopie électro-
nigque, les vecteurs d'onde sont trés grands, et plusieurs noeuds du réseau
réciprogue se trouvent généralement sur la sphére d'Ewald ou en son voi-
sinage immédiat. Une onde incidente donne alors naissance & plusieurs ondes
réfléchies ;

dans le cas des rayons X, l'excitation de plusieurs ondes
réfléchies est l’excéption, et nous nous limiterons dans toute la suite

au cas ol une seule réflexion est excitée.

2) Loin des conditions de Bragg. une onde peut se propager
seule dans le milieu périodique. Par contre, au voisinage de la réflexion,
on ne peut plus distinguer une onde "incidente” et une onde "diffractés”
ces deux ondes jouent des rdles symétriques et restent indissclublement
liées tant qu'elles sont dans le cristal. Leur associetion est appelée
champ d'ondes ou onde d'Ewald.

La symétrie des deux ondes est, mieux gue dans la construction
d'Ewald, apparente sur la fig. I-4. Les sphéres de centres 0 et H tel que
Dﬁ = K et de rayon KO = % sont les lieux des extrémités des vecteurs

d'onde ; le point P correspond & la réalisation de la condition de Bragg

géométrique.
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dans le cristal est une entité qui ne peut &tre déformée indépendamment de
deux manieres différentes.

On sait que le rapport des amplitudes des deux oscillateurs
est régi par un couple d'équations différentielles, gqui n'admet de solution
non triviale que si son déterminant est nul ; cette condition constitue
1'équation séculaire, qui indigue les deux frégquences propres du systéme.
Dans le cas de deux oscillateurs dont les pulsations propres sont w, et w

1 2
en l'absence de couplage, elle s'écrit :

2 2

2 - .2 2. _ 2y _ 2
(w1 w<) (wz w=) ac W

174" =0

Dans le cas qui nous occupe, les deux "oscillateurs” sont iden-
tigues et nous pourrons écrire :

(K2 - K2 (2 - k2 - 32 K" =0

x étant un coefficient de couplage ; nous avons donc obtenu la

-
relation gque doivent satisfaire ZO et K, pour que ces deux ondes existent

H
*

dans le cristal. I1 faut maintenant noter gue l'interactien entre le cris-

tal-et l'onde est tres faible : 1l'une des conséguences en est, nous 1'avons

- > >
vu, que n # 1. Il en résulte que les modules de ‘Kol et |KH1 seront cer-

tainement peu différents de |K » gui est lui-méme peu différent de |Ko .

Nous pouvons donc écrire k + KO = 2k = K + KH et, en posant

KG -k = 60 KH -k = EH

réécrire l'équation séculaire sous la forme :

=12 2
ot T T XK

On peut interpréter géométriquement cette
condition : avec l'approximation faite,
les sphéres de rayon k peuvent &tre repré-
sentées par des plans et, dans le plan

.contenant Zo et K s par des droites. Eo

H
et gH sont alers les distances d’un point P

=

convenable & ces dreites et la relation

gue nous venons de trouver est l'équation

d'une hyperbole dont elles constituent les

Fig. I-5

asymptotes (fig. I-5). Dans 1’espace, a
1'approximation précédente, ce lieu sera un cylindre hyperbelique & deux
nappes, qu'on appelle la surface de dispersion, et qui est 1'outil le plus

précieux de la théorie dynamique.

+h
H

~

-+ -+ -
(w) K0 et KH étant par ailleurs liés par K0 =
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la réflexion hkl considérée, ou encore au terme hkl du développement en
série de Fourier de la densité électronique. L'écart entre les deux bran-
ches de l'hyperbole varie donc avec la réflexion choisie ; il sera par
exemple plus petit lorsque le facteur de structure de la réflexion utilisée

sera plus faible.

c) le coefficient de couplage x dépend aussi de la polarisa-
tion ; 1'interaction entre les ondes sera plus grande lorsque leur vecteur
induction électrigue E sera normal au plan d'incidence (polarisation o)
que pour la polarisation dans le plan d'incidence (polarisation 7).

Dans le premier cas, en effet, les vecteurs E des deux ondes
sont paralléles, alors qu'ils font, dans le deuxiéme cas, un angle 265.

Il y aura donc en réalité deux hyperboles, admettant les
mémes asymptotes, mais de diametres différents ; 1’hyperbole de plus grand
diamétre est celle qui correspond & la polarisation o.

Toutes ces considérations sont en accord avec le calcul, qui

donne

2 - PZFZ -
X N \

avec P = 1 pour la polarisation o, cos 285 pour la polarisation m,

r A2 2
[ = —2 o r = ___2__2 = 2,82 10—13 m est le rayon clas-
TV e 4ﬂ€omc S c Y

sique de 1'électron.
> > > - >
Fo=J plr) exp (2ri hr) dv = ¢ f exp (2ri h r ) est le
h Y n n n

facteur de structure de la réflexion hkl, c'’est-a-dire le terme de rang
hkl de la décomposition en série de Fourier de la densité électronique p[?),
les fn sont les facteurs de diffusion atomiques des atomes de
>
la maille, situés en rn,

v est le volume de la maille.

d) La surface de dispersion est ainsi nommée parce gu'elle in-
digue la variation de 1’indice de réfraction avec la direction de 1'onde.
C'est donc 1'équivalent de la surface des indices de 1'optique classique.

En particulier, on montre facilement gue la direction de pro-
pagation de l'énergie pour un paquet d’ondes représenté par le voisinage
d'un point P est la normale en P & la surface de dispersion (Ewald 1958,
Kato 1958).
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Fig. I-8

face d'entrée du cristal coupe les deux branches de la surface de disper-
sion. Ces champs.d'’ondes se propagent dans les directions p et g normales

en P et Q a la S.D. Nous pouvons remarquer :

a) qu'une onde non polarisée donnerait naissance & 4 champs

d’ondes ;

b) qu'une trés faible rotation de l'onde incidente (vecteur OM)
correspond au balayage de toute la S.D. par les points P et Q et entraines
donc une rotation de 26B des directions p et q. Il y a donc ici un phéno-

méne d'amplification angulaire considérable ;

c) qu'une onde plane incidente engendre toujours deux ondes
d'Ewald pour chaque polarisation, et qu'elles correspondent & des branches
différentes de la S.D.

Notons encore que, les conditions géométriques étant fixées,
1l suffit, pour caractériser les champs d'ondes excités, de connaitre
1'écart a l'incidence de Bragg A8 = tEﬁ .

k
o

comprise entre la direction incidente et la direction réfléchie.

Considérons d'abord une onde incidente OM et les points carac-
téristiques possibles P et Q, obtenus par la construction de Huyghens
(fig. I-9). '
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Fig. I-10
5,8, ) 2 KPT /FHFH
Oor RyRy = sines ° sin 26
B : B
d’ol :

2PT VF Fr

e = m i
sin ZGB

La: largeur du domaine de réflexion totale est donc d'autant
plus grande que le facteur de structure de la réflexion utilisée est plus
grand.

Nous pouvons remarguer en passant que le résultat correspon-
dant est connu de tous les physiciens du solide dans le cas des électrons -
mais sous une forme un peu différente.

L'interaction de l’électron avec le ré-
ET ' seau modifie en effet la relation de dis-

,/ persion E(k) au voisinage de la limite

;

Wl

1 de zone de Brillouin (fig. I-11 a), créant
/ ///fi/l//// une bande interdite de largeur propor-
.

Bande interdite /

A
e
e /// i

|

i

~

tionnelle & 1'amplitude du potentiel au-

guel l’'électron est soumis ;

a)

Fig. I-11 a
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pratiguement paralléle & la direction incidente et une onde pratiquement
paralleéle a la direction réfléchie. Leurs directions sont pratiguement
indépendantes de la direction de propagation du champ d'ondes dans le cris-
tal ; par contre leurs intensités en dépendent considérablement : un champ
d’'ondes qui se propage presque suivant la direction incidente a, d'apres

ce que nous avons vu plus haut, une onde 0 prédominante ; _au contraire, la
propagation le long des plans réticulaires correspond & Bﬂ = 1, et les
ondes O et H dans le vide auront. dans ce cas, méme intensité.

Loin des conditions de Bragg., une onde qui se propage seule

dans un cristal est soumise & une absorption qu'on peut traduire par un

I()
I

tiellement due a 1'effet pHotoélectrique.

coefficient £ tel que = exp (-ul). Cette absorption est essen-

Le couplage entre les deux ondes introduit des modifications
trés importantes ; nous allons les étudier qgualitativement dans le cas par-
ticulier des champs d'ondes qui se propagent le long des plans réticulaires.

Rappelons gue ces champs d'ondes sont constitués de deux ondes

de méme amplitude, de vecteurs d'onde Eo et K symétriques par rapport aux

H
plans réticulaires ; la situation est analogue & celle d'un guide d’'onde.
. > — > e ——p ey )
On peut alors décomposer K = 0S et K, = HS en : 0SS = OK + KS et
— e a— — © H
HS = K + K3 = - BK + K3 (fig. I-12).
La contribution de Kg sera une onde pro-
gressive, gquli transportera l'énergie le
R P .. e —
long des plans réticulaires. OK et HK don-
neront un systeme d’'ondes stationnaires,
dont les ventres ou les noeuds seront sur
les plans réticulaires. Dans le cas ou les
noeuds sont sur les plans atomigues (bran-
che 1 de la S.0.), le champ électrique au

niveau des atomes étant minimum, 1'effet

photoélectrique et par conséguent 1'absor-

ption seront diminués ; ils seront au con-

traire augmentés pour la branche 2 de la

S.D.
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irréaliste, car les rayons X sont émis a distance finie et constituent donc
des ondes sphériques. Mais on peut se ramemer au probléme précédent en dé-
composant 1l'onde sphérigue en ondes planes (Kato 1961). On constate alors
que, dans tous les cas usuels et & moins de faire des montages trés spé-
ciaux (double spectrométre), le spectre spatial de 1'onde incidente est
assez large pour exciter, non une série de points, mais toute la surface

de dispersion.

Fig. I-14

Un pinceau de rayons X arrivant en A donnera donc naissance
(fig. I-14) & des champs d’ondes gqui se propageront dans tout le triangle
ABC, appelé triangle de Borrmann et, & la sortie du cristal, a deux faisceaux
larges, 1'un dans 1a>direction incidente, 1'autre dans la direction réfls-
chie.

Le long d'un trajet AM se propageront 4 champs d'ondes repré-
sentés par les points m et m’ diamétralement opposés sur 1'hyperbole et par
les homologues associés a 1'autre polarisation.

Ceci noté. nous ne nous attacherons dans toute la suite qu'a

une seule polarisation.
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b) dans le cas ol l'absorption est tras forte, seuls les champs
d'ondes les moins absorbés peuvent passer : 1'intensité est donc maximale

au centre.

I1.2.8. Phénoménes d’'interférence.

Les deux champs d'ondes excité dans le cristal, pour une pola-
risation donnée, par une ande incidente de vecteur d’onde OM sont caractérisés
par les points P et Q. Les vecteurs d’onde correspondant & ces champs d’on-
des différent donc de PQ, et il apparaif un phénoméne de battement, tout
& fait analogue & celui qui se produit entre deux pendules couplés et qui
conduit & un échange périodigue d’énergie. Ceci justifie le terme de "Pen-
delldsung” donné & ce phénoméne par Ewald, et gui est universellement ac-
cepté sous cette forme. Il signifie gue la direction de propagation de
1l'énergie varie périocdiguement avec la profondeur dans le cristal entre
les direction incidente et ;éfléchie ; la période de cette variation,-rgﬁr,
dépend évidemment de 1'écart & l'incidence de Bragg de 1'onde incidente OM.
Elle est maximum lorsque la condition de Bragg est exactement réalisée et

vaut alors

e

8152
Or, d'aprés I.2.2. et I.2.3.
s - 2&0 mini _ 2 Xk
12 cos 6B cos BB 2 X

d’'ol
MY COSSB

L= ————— pour le cas de lLaue symétrigue.
reXPFH

A est appelé période de solution pendulaire, ou période de Pen-
delltsung. ou encore distance d'extinction. Son rdle en théorie dynamique

est fondamental.

Dans ce cas, les champs d'ondes représentés par P et Q sur la

fig. I-17 sont séparés dans le cristal et ne peuvent donc pas interférer.
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verticales, qui seraient les

projections des intersections
-t des cylindres hyperboliques avec
__lf la face de sortie. Si le cristal

a la forme d'un coin, par exemple
o plus mince au-dessus du plan de

figure qu'au-dessous, la face de

sortie coupera la famille de cy-

lindres suivant plusieurs hyper-
(a) (b) (e) boles, et on aura sur la plaque
photographique une figure analogue
Fig. 1-20 4 I-20 b. L'écart t entre les
sommets des hyperboles correspondra & une variation d'épaisseur du cristal
égale a la diétance entre deux maxima le long des plans atomiques ; or la
différence des vecteurs d'ondes est dans ce cas 8182 = %u I1 en résulte
immédiatement que d correspond & une variation d'épaisseur du cristal éga-

le & A.

b) imaginons maintenant gue nous puissions translater horizon-
talement le faisceau de rayons X incident ; il se produira sur la plaque
photographique une intégration des intensités. Dans le cas ol le cristal
est une lame & faces paralléles, 1'image sera unifunmé 5 lorsqu'il a la
forme d’un coin, on congoit intuitivement; et le calcul (Katoc et Lang 1959)
le confirme., gu'on obtiendra un réseau de franges, horizontales dans ce
cas, gui constitueront des lignes d'égale épaisseur (fig. I-20 c¢)rcorres-

pondant & des variations d'épaisseur égales a A,

c) ce phénoméne d'interférence entre un champ d’ondes 1 et un
champ d'ondes 2 ne sera net que si ces champs d'ondes ont des intensités
voisines. Il disparaitra donc lorsque 1l'absorption ud sera importante, car

alors le champ d’'ondes 2 sera trés faible par rapport au champ d’'ondes 1.
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Considérons dans un cristal parfait (région I) une lamelle
{région II) dans laguelle le réseau est différent.

Nous supposerons pour simplifier et fixer les idées

a) que la lamelle est limitée par des plans paralleles aux faces

du cristal parfait ;

b) que les plans réflecteurs utilisés ont 1la

méme orientation partout, et que leur distance

dII dans la lamelle est constante, mais lége-

la distance d. dans le cris-

i rement inférieure I

a
[ T I tal parfait (fig. I-21 a).

Fig. I-21 a
c) que la transition est brutale.

n 11ay Bans l'espace de Fourier, les vecteurs joi-
!'ﬂgi My :Nu gnant l'origine 0 aux points HI et HII cor-
° My i respondant aux plans réflecteurs seront donc

: e, colinéaires mais de longueur différente
Fig. I-21 b (fig. I-21 b). Les surfaces de dispersion

gu'il faut associer aux régions I et II
seront donc manifestement différentes ; en particulier, 0 étant supposé
fixe, le centre des hyperboles sera sur la médiatrice de DHI dans un cas,
de DHII dans l'autre.

Pour voir le détail du phénomeéne, utilisons un artifice clas-
sique en optigque : imeginons qu'il existe entre I et II une couche de vide.
En un point M de la. surface I-vide arrivent deux champs d’ondes représentés
par les points m, et m,, de la 5.0. I (fig. I-22). Dans le vide, chaque
champ d’'ondes se décompose en ses deux ondes ; les points caractéristigues.

s'obtiennent par la construction de Huyghens, et ils se trouvent sur les

asymptotes T et Th. Il arrive donc sur la région II guatre ondes

Dmg et Omg gul se propagent suivant MN, parallélement & la
direction incidente,
HIm? et HIm; gui se propagent suivant MP, parallélement & la

direction réfléchie.
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Plus précisément, on voit sur la fig. I-23 b, gui représente

un agrandissement de la région d'intersection des sphéres, que ThII se dé-
it T t lati de L__R = H_H L lle int ti L
duit de py Par translation de ar® = Hyfp;. La nouvelle intersection ATl
des asymptotes relatives au vide sera déplacée de
L - Far R } Rl
al "all 2 cos GB 2 CO0s SB
or ¢ H_ H__ = 6(0H) = 8(3) = - 1, &g
I 11 d d?
1 50 SN % gy 1
dou:LaILaII=_2d5in65—5005GB:—-X_—EthB=+_XaeB

On retrouve bien sdr la variation d’angle de Bragg 668 asso-

ciée & la variation de distance 8d des plans réflecteurs.
11 en résulte

1) gque S.D. II se déduit de S.D. I par une translation de
Ko 665 parallelement a TD pour ce qui concerne les champs d'ondes asso-
ciés & une onde paralléle & la direction incidente arrivant sur la région II,

2) gu'une onde sortant de la région I engendre deux champs
d'ondes, c'est-a-dire quatre ondes, dans la région II ; ces champs d’ondes
sont représentés sur la fig. I-23 b par les point5~q1 et q-

Le mé&me raisonnement appliqué & une onde arrivant sur la régilon
IT paralléle & la direction réfléchie montre que S.0. II s'obtient cette
fols par une translation de KD éeB parallelement & Th.

Plutdt gue de construire deux nouvelles S.D., il est commode
de travailler avec une seule S.D. en translatant les points caractéris-

tiques de -KO 668 parallélement

4314

TO pour les ondes 0O {m, - m%U ;om

oy

0
1
h
T pour les ondes H (m1

,h
R —>m,l HER

Rem. : les diverses constructions géométriques que nous venons de
présenter peuvent se résumer en disant gque les champs d'ondes subissent une
variation de leur écart & 1l’incidence de Bragg

ég—tg 0. + &88.

§(a0) = [A@JII - (AG]I = g
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La conclusion & laguelle nous venons d'arriver est que, dans
le cas o0 la région de "mauvais cristal” est séparée de la région de "bon
cristal” par une transition brutale, sa traversée entraine une multipli-
cation des champs d'ondes (Balibar 1968), et ce, apparemment, quel gue soit
le degré de différence entre le "mauvais cristal” et le cristal parfait.

Cette conclusion est certainement fausse dans le cas limite
ot le "mauvais cristal”, devenu identigue au cristal parfait, cesse d’exis-
ter : dans ce cas, un champ d'ondes doit rester un champ d'ondes.

Par continuité, on congoit que. lorsque la désorientation varie
lentement dans 1’espace, il n'apparaisse pas de nouveaux champs d'ondes ;
le point caractéristique d’un champ d’'ondes va simplement glisser sur la
S.D., et la direction de propagation correspondante va tourner. Les rayoﬁs
vont donc 8tre courbés, comme dans le phénbméne du mirage en optigue clas-
sique (Penning - 1968).

I1 faut noter gu'unme rotation des plans réflecteurs de 1'ordre
de grandeur de la largeur intrinséque du profil de réflexion, c'est-3-dire
de guelgues secondes d’arc, suffit pour faire tourner de 2 eB, c'est-&a-dire
de plusieurs dizaines de degrés, la direction des rayons (fig. I-25). Il
y a donc 1la un phénoméne d'amplification angulaire considérable.
Quantitativement, on peut
montrer (Balibar et Authier,
1970, cité dans Authier,
Balibar, Epelboin - 1870)

que la création de nou-
veaux champs d’ondes se
produit si le gradient de

désorientation est supé-

. . € L
rieur a T od € est la lar-

geur intrinséque du profil

de réflexion et A la pério-

de de solution pendulaire.

Fig. I-25
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On peut cependant dégager gquelgues idées qualitatives, qui nous
permettront de comprendre plusieurs des caractéristiques du phénomene

(Authier - 1867).

Nous avons choisi le plan de la figure I-28 de fagon que la dis-
location y coupe ie faisceau direct AC. Ce faisceau direct est constitué
d'ondes dont 1'écart & l'incidence de Bragg est grand et gui, dans le cris-
tal parfait, ne participent pas & la diffraction.

Or il existe certainement, au voisinage de E, une région dont
la désorientation par rapport au cristal parfait est telle gu’une fraction
devce faisceau direct soit exactement en position de Bragg pour elle.

Cette fraction sera réfléchie suivant EE', c'est-a-dire parallélenent &
la direction réfléchie AB, et donnera un pic d'intensité & 1'emplacement
correspondant & E' dans le faisceau réfléchi.

Comme la région qui participe & cette réflexion supplémentaire
est petite, la théorie cinémetique rend compte de 1'intensité réfléchie,
guil est donc proportionnelle 3 Fa, FH étant le facteur de structure de la

réflexion utilisée. Or 1'intensité réfléchie par le méme volume est propor-

tionnelle, en théorie dynamigue, & F, ; le contraste de 1'image directe

sera donc d'autant plus gfand que le ?acteur de structure sera plus grand.
Par exemple, il sera plus grand pour une réflexion 110 gue pour une ré-
flexion 220.

Un autre point mérite d’étre relevé : les ondes que nous &tu-
dions ont un écart & 1'incidence de Bragg grand ; elles sont donc soumnises
a4 l'absorption photoélectrigque normale donnée par le coefficient d’absor-
ption u. Si 1'épaisseur d de 1l'échantillon est grande, de sorte que ud > 4
par exemple, elles seront trés puissamment absorbées avant d’'atteindre la
face de sortie BC du cristal, et le maximum d'intensité en E' n’apparaitra

donc pas.



i
€a
(Wal

I.5. LA METHODE DE LANG

Nous avons montré au paragraphe précédent que la présence de
défauts modifie considérablement la répartition de 1l'intensité dans le
faisceau réfléchi par rapport & ce qu'elle serait pour le cristal parfait.
Nous avons méme, afin d’'alléger l'exposé, pris la liberté de parler des
lors d'images.

Le moyen d'obtenir ces images est évident
il suffit (fig. I-27) de placer une plaqgue
photographique P dans le trajet du faisceau
réfléchi R. Les variations d'intensité du
faisceau se traduiront par des variatiocns

de noircissement de la plague entre E et S.

&8 +H P 4
(@]

F o

Fig. I-27

a) le faisceau incident I

I1 doit étre limité par une fente F fine, de maniére que sa
trace A sur la face d'entrée du cristal ne soit pas trop étalée et gue le
brouillage d'images di & la superposition de triangles de Borrmann voisins
soit faible. En revanche, sa hauteur n'a pas d'effet néfaste. et on peut
explorer en une pose une région aussi haute du cristal gqu'il est nécessaire.

Pratiquement, on opére en général avec une ouverture de fente
voisine de 10 u ; les conditions sur la divergence du faisceau (§ I.5.2.)

sont alors remplies lorsqu’'on utilise les tubes usuels pour la méthode de

Lang.
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au failsceau réfléchi intense qui prend naissance & l'intersection du faisceau
direct AD avec le défaut. Dans le cas d’un échantillon peu absorbant, un
défaut situé sur la face d'entrée, en A, donne une image directe en E, tan-
dis gu'un défaut situé en D, sur la face de sortie, aura son image directe

en S ; ainsi un bord de la topographie en pose fixe est associé a la face
d’entrée du cristal, 1’autre a sa face de sortie. Et la distance d'une

image dirécte aux bords permet de déterminer immédiatement la position du
défaut correspondant dans 1'épaisseur du cristal, ce qui est un résultat

trés précieux puisgu’on ne peut 1'abtenir par aucune autre technique.

Au sens des images directes, la topographie en pose fixe four-
nit donc une image de la section du cristal par le faisceau direct. Ceci
correspond, hélas, & fort peu de matiére & la fois, et cet inconvénient a
poussé Lang & chercher un moyen d'observer une plus grande région d'un

échantillon : ce sera la topographie par translation.

b) Les autres images v

En réalité, on trouve aussi sur la section des images "dyna-
migques” ou "intermédiaires” gui peuvent provenir de défauts situds n’'im-
porte ol dans le triangle ABD ; il n'est, dans ce cas, pas possible d'éta-
blir une relation biunivoque entre la position de 1'image et celle du
défaut.

Cependant, comme nous le verrons par la suite (§1.5.2.), ces
images sont extr@mement précieuses parce que plus aisément interprétables

que les topographies par translation.

On peut concevolr au moins deux mayens paur augmenter la sur-

face de 1l'échentillon explorée

al élargir le faisceau incident AB (fig. I-28)

Ceci implique, pour avoir une utilité, d'utiliser aussi une
source S de rayons X étendue ; en effet, puisque le cristal ne réfléchit
que les rayons dont 1'é&cart par rapport & 1l'incidence de Bragg est trés
faible, la largeur de la région qui sera en position de réflexion n'est

guere plus grande que ls dimension horizontale du foyer.
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b) Le faisceau transmis T, s'il arrivait sur la plague photo-
graphique, vy impressionnerait une région gui empiéterait sur 1'image pro-
duite par R. I1 faut donc l'arréter, et c'est le rdle de la fente F' ; on
peut s'en dispenser lorsque l'angle de Bragg est relativement grand et la

région explorée suffisamment petite pour qu’il n'y ait pas de recouvrement.

c) L'image qui se formera en un point P résultera de toute
fagon, ici, de la superposition des effets associés & toutes les positions
du cristal comprises dans un intervalle de largeur BD (fig. I-29). Il n'y
a donc pas d'inconvénient & augmenter fortement 1l'ouverture de la fente F.
I1 faut seulement que la divergence du faisceau soit inférieure a la dif-
férence des angles de Bragg des radiations Ku1 et Kaz pour la réflexion
utilisée, afin d'éviter un dédoublement des images. L’'ouverture admissible
dépend évidemment des dimensions de la source S de rayons X et de sa dis-
tance & l'échantillon. Les valeurs optimales correspondent & une source de
largeur 0,1 mm, située & 45 cm environ du cristal, et a une fente F ouverte

g 0,1 mm environ.

I1.5.2.2. Exploitation des images.

a) Géométrie des images directes

Supposons d’abord, pour simplifier, qu’il n'exis-
te gque des images directes. Il est plus aisé de
raisonner comme si, 1'échantillon et la plaque
photographique étant fixes, le faisceau inci-
dent se déplacgait. On voit immédiatement sur

la fig. I-30 gu'en un point M de la plague se
superposeront les images directes de tous les

défauts situés sur la normale MNO & la plague.

Or NO est parallele & la direction réfléchie,
ce gul signifie gue les images directes cons-
Fig. 1-30 titueront la projection, parallelement & la
direction réfléchie, des défauts contenus dans
le cristal. Ceci justifie le nom de "projection topograph” donné par son
inventeur A.R. Lang (Lang - 1959) & cette méthode.
Les images directes sont prédominantes lorsque 1l'absorption
est faible (ud ~ 1) ; la belle simplicité qu’elles procurent sera donc fa-

cile & obtenir dans 1'étude de matériaux a faible numéroc atomique tels que
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o. soit en faisant une réflexion hkl et une réflexion hkl,

B. soit en faisant tourner 1'échantillon autour de la normale
aux plans.réflecteurs (Haruta 1965)

et les observer dans un stéréoscope ou dans deux microscopes ;
dans de bonnes conditions, on obtient alors une impression de relief qui
permet de déterminer la position des défauts dans 1'espace.

La méthode o. est la plus commode ; mais son usage impligue
d'une part que l'échantillon soit suffisamment épais, et d’autre peart
gu'il soit suffisamment peu absorbant pour gque les images directes soient
prédominantes.

Cependant, méme lorsque l'observation stéréoscopique n’est pas
possible, il est utile de faire des paires de clichés avec les réflexions
hkl et hkl ; la différence d'aspect entre les deux images peut 8tre consi-

dérable, comme on le verra plus loin (ITI.5.).

D'aprés ce qui précéde, la technigque de Lang renseigne sur les
champs de distorsion, c’est-a-dire & la fois les déformations, définies en

élasticité par le tenseur symétrique d'ordre 2

’ aui ou,
e,. = —-E — ol u, est le vecteur déplacement, et
i3 2 axj Bxi i
les rotations définies par le tenseur antisymétrigue d'ordre 2
1 Bui ou
w,, = —-t —— = T-J-i. La sensibilité aux désorientations peut
1] 2 X, dxi

gtre ajustée par le choix de la radiation et de 1la réflexion, et peut at-

teindre 10 ° rad.

I.5.3.1. Dislocations

C'est a l'étude des dislocations gue la technique de Lang a
été le plus appliquée. Elle permet évidemment de les dénombrer, de déter-
miner leur forme et de voir dans quelle mesure 185 autres techniques,
telles que 1'attague chimique, sont dignes de confiance (Zarka - 1969).

Mais on peut aller plus loin. Dans 1’approximation de 1'élas-

ticité des milieux continus et isotropes, une dislocation vis ne déforme
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I.6. INCONVENIENTS, AVANTAGES ET PERSPECTIVES DE LA METHODE DE LANG.

Le grand développement gu’a connu la méthode de Lang dans les
onze années gquil se sont écoulées depuils son invention est dd & la fois &
ses possibilités et au fait que cette période est celle du développement de
1'industrie de 1'électronigque & semi-conducteurs de hautes performance et
fiabilité, pour laguelle la connaissance approfondie des défauts est une
nécessité.

Les inconvénients de la technique de Lang sont

a) la précision mécanique et, partant, le prix élevé de 1'équi-

pement nécessaire ;
b) le soin avec lequel les réglages doivent 8tre faits ;

c) la durée des poses : elles sont évidemment trés variables
suivant
la largeur de la zone que 1'on désire explorer,
le matériau é&tudié et son épaisseur,
la radiation et la réflexion utilisées.
Les temps de pose gue nous avons utllisés étaient généralement

de 10 a B0 heures.
'a des monocristaux de bonne

qualité, dans laguelle la densité de dislocation est inférieure a 107 cm_2

d) cette technigque ne s'applique qu

gnviron. Des cristaux qui, pour d’autres utilisateurs, sont réputés excel-

lents, s'avérent ainsi inutilisables en méthode de Lang.

Les avantages de la technique sont cependant nombreux et im-

portants
a) c'est une méthode non destructive ;

b) dans beaucoup de cas, elle permet 1l'utilisation d'échantil-
lons faits pour 1l'étude par d’autres méthodes, et la confrontation des
résultats est trés fructueuse. D’autre part, les 8paisseurs nécessaires
(entre guelqgues 10"2 et 101 mm) ne sont, & la différence du cas de la mi-

croscople électronique, pas de nature & exalter les effets de surfaces ;



CHAPITRE II : ORIGINE DES IMAGES DE PAROIS DE DOMAINES FERROMAGNETIQUES PAR

TOPOGRAPHIE AUX RAYONS X

IT.1. RESULTATS CONNUS EN 1967

Nous avons commencé la partie expérimentale du présent travail:
en mars 1867. L'étude par topographie aux rayons X des domaines ferro- ou
ferrimagnétiques avait alors fait 1'objet de quatre publications.

En 1960, Merz avait observé, par la méthode de Berg-Barrett et
par la technigue du double spebtrométre, les domaines ferrimagnétiques sur
la surface de cristaux d'un ferrite de zinc et de cobalt & magnétostriction
trés forte f% = - 3u10_4].

En 1862, Polcarova et lLang signalaient 1’observation, au cours
d'une étudé par la méthode .de Lang des dislocations dans le fer-silicium,
d'ombres bizarres, et leur identification 2 des images des parcis de domaines
ferromagnétiques ; les images étaient attribuées & l'effet de la magnétostriction.

En 1965, dans leur article sur les dislocations dans le fer-
silicium, Lang et Polcarova discutaient & nouveau bri&vement des images de
parois de domaines, et établissaient 1'invisibilité des parocis 2 180°.

En 18865 aussi, Roessler, Kramer et Kuriyama publiaient des
observations de domaines dans le fer-silicium par une technique de transmission
anormale des rayons X. Ils attribuaient le contraste 3 une intsraction entre
le "champ magnétigque” & 1'intérieur de l'échantillon et la polarisation des
rayons X, et signalaient d’importants écarts entre les dimensions des domaines
revélees par leur méthode topographique d'une part et la technigue de Bitter
d'autre part. Nous pouvonsnhﬁter dés & présent que ces écarts ne nous parals-
sent pas surprenants. En effet, dans les expériences citées, la plague photo-
graphique était fixée & 1'échantillon, et celui-ci était donc certainement
soumis a des contraintes lors de la pose de la” topographie. Il est fort pro-

bable qu’il n'en était pas de méme lors de 1’examen par la méthode de Bitter,



L'examen par effet Kerr de la surface dfune plague de cet alliage
voisine de (001) révéle une configuration de domaines tout & fait analogue a
celle observée sur des échantillons de teneur en silicium plus fTaible. On

observe en particulier (fig. II-1) des domaines "en sapin®”, dds a l'inclipai-

son de la surface par rapport au plan (001)

5

al

bl

Fig, II-1 - Fer-silicium 8 %, X = 0 3 &) effet Kerr

bl topographie ﬁDKaﬁ 020
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Fig. II-3 - Topographies Ec)Kcn,l 020 sur divers alliages fer-silicium



Ce calcul a é&té fait par J. P. Perrier en minimisant la somme
des énergies d’anisotropie magnétocristalline, d'échange, élastique et
magnéto-élastique. Sa conclusion est celle gqu’on attendait intuitivement

a) la distorsion ne varie que dans l'épaisseur de la paroi ;

b) dans les domaines de part et d'autre de la paroi, le réseau
subit la déformation spontanée gqui correspond & la magnétostriction libre,

et est donc guadratique ; la paroi
constitue alors une sorte de macle
par pseudo-symétrie (fig. II-5J,
P c'est-a-dire que, par rapport aux
axes du réseau cubique gui carac-

térise le cristal paramagnétique,

les axes du cristal gquadratique

Fig. II-5 ont légerement tourné.

Comme 1'épaisseur de la région dans laquelle la distorsion varie
est trés $aibie devant la distance d’'extinction A comme devant le pouvoir de
résolution de la méthode, on peut sans hésiter la négliger. Nous nous conten-
tefons donc de considérer les deux domaines, qui nous apparaissent comme deux
régions de cristal parfait légeérement désorientées l'une par rapport a l'autre.

En ce qui concerne les champs d’ondes, 1é parametre significatif
est la variation de 1l'écart & l'incidence de Bragg (Authier - 1966) qui résulte
du passage d'un domaine & l'autre. Son calcul nous permettra de prévoir dans
quels cas, ce paramétre étant nul, la paroi n'aura aucun effet sur les champs
d’ondes et sera donc invisible.

Puis nous viendrons & la géométrie des réflexions 020.

Dans toute cette &tude, nous supposerons, pour simplifier, que le
cristal est suffisamment épais pour qu'on pulsse négliger les champs d'ondes
correspondant & la branche 2 derla surface de dispersion, qui subissent une

absorption anormalement forte.
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I1.3.2.3. Géométrie de la transition pour les réflexions 020

Considérons (fig. II-6) une nappe de
rayons X incidente, gui coupe la face d'entrée du

cristal suivant IJ. D'aprés les hypotheses faites,

la péométrie est celle du cas de Laue symétrique

{cfe I.2.4.1.) et, dans le cristal, 11 se forme

des champs d’ondes quili se propagent dans tout le
prisme IKL JMN, qui coupe la parol PURS suivant
DEF.

Nous pouvons donc noter d'emblée gue

les régions de la face de sortie situées au-

4 dessus de EE' et au-dessous de FF' regoivent des

champs d'ondes dont la propagation s'est faite

entierement dans 1'un ou l'autre des domaines,
Fig. II-B et gul n'ont pas vu la paroi. Ceci suppose bien
entendu que 1l'on néglige la divergence verticale
du faisceau, qui apportera en réalité un élargissement instrumental.
Une coupe par un plan
horizontal (fig. II-7) entre EE’

\\\/// et FF' permet de mieux comprendre
\\Q;/’ T > la situation. Si TT' est la trace

(004 de la paroi, seuls les champs '
1 d'ondes qui, dans le domaine I,
I 1d)

T . T o se propagent dans des direction
Jp© ~Jr  poa Propes Sens
T A comprises entre AB et AT coupent

\\\ la paroi. Pour étudier ce qui leur

Fig. II-7 advient, nous introduirons & nou-

veau une couche de vide fictive en
TT’' et nous déterminerons les ondes qui sortirons du domaine I et les champs
d’ondes excités dans le domaine II par une construction de Huyghens ; celle-
ci est. en toute rigueur, compliguée par le fait que la normale & la paroi
n'est pas contenues dans le plan d'incidence, mais on peut montrer que l'erreur
commise en faisant la construction dans le plan d’incidence est négligeable.
La géométrie est, dans cette approximation, celle du cas de Bragg symétrique.
(cf. I.2.4.2.) ; nous retrouvercns ici les propriétés treés particuliéres de

la géométrie du cas de Bragg, en particulier le phénoméne de réflexion totale.
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Le champ d’ondes (DpI, HpIJ (fig. II-9 a) se propage suivant la
normale en Py a la S.D. : c'est le rayon AP (fig. II-9 b). I1 donne naissance
a la limite des domaines au champ d’ondes réfléchi [Dp'I . Hp'I), dont le
vecteur de Poynting est dirigé suivant PE symétrique de AP par rapport & TT'
et, dans le domaine II, au champ d'ondes [DpII . HpII) correspondant au
rayon PD. Les amplitudes de ces ondes s’'obtiennent facilement en imposant la
condition de continuité de l'induction, qui s'écrit, d’'apres Authier (1962)

Dor " P'or = Dot

Bor * ' = Bupp

(II.5)

On sait par ailleurs (Authier - 1962) que pour un champ d'ondes
représenté par un point p dans 1'espace réciprogue, le rapport des amplitudes

des ondes H et 0 est donné par :

%:R:i:.}i&f [IIB]
DD KXEC ZEh

ol Eo et gh sont les distances du point P aux asymptotes T'O et T'h

respectivement,
k = % est le nombre d'ondes dans le vide,
Xp* XE, sont les termes de rang (h, k, 1) et (h, k, 1) du développement en
série de Fourier de la susceptibilité électrique,

C est le facteur de polarisation, égal & 1 ou & cos 2 GB 3



Fig. II-10

On a vu que l'absorption subie par un champ d'ondes associé
& une branche donnée de la S.D. ne dépend gque de la valeur absolue de son
gcart a l'incidence de Bragg.

Il est donc évident que l'absorption subie par le rayon réfléchi
sera la m@me que celle gue subirait en 1l'absence de paroi le rayon qui Iui
donne naissance.

Le rayon réfracté, lui, sera plus absorbé gue le rayon incident
si le point caractéristigue sur la S.D. II est situé plus loin du sommet,

donc si o > a_ ; il sera moins absorbé si o < Qs
II I’ II I

II1.3.4.1. Cas étudié

Nous nous proposons d'analyser qualitativement, région par région,
1’effet de la parci sur la répartition de 1'intensité réfléchie telle qu'on
peut l'observer en plagant une plaque photographique normalement au faisceau
réfléchi, sans déplacer 1’échantillon ni la plaque. Le cas gque nous étudie-

rons est celuil d'une réflexion 020 utilisant la radiation Co Ko, pour un

1‘

échantillon de fer & 5.2 % en masse de silicium, d'épaisseur eAg)D,1 mm .
11!

{ *absorption normale pe est voisine de 4., et le rapport —E—E%}———-pour deux

domaines aimantés suivant [ED@] et [@1@1 est de 0,18. L’angle de Bragg est

voisin de 39°. Le plan d'incidence est (100).
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b} T compris entre S et C
La figure II-11 b) montre que le falsceau incident entre par le

domaine II et que, si le domaine I é&tait enlevé, c’'est K,_ qui sortirait. Le

h
surface de dispersion I s’'cbtient donc par translation de la surface de

dispersion II paralleélement & T, (fig. II-11 a).

h

Tox

Fig. II-11

On voit qu'il ne peut y avoir réflexion totale sur le domaine I ;
il y aura donc un rayon réfléchi PF (champ d'ondes représenté par p'II) et un
champ d’'ondes réfracté PG [pI), gui subire une absorption accrue.

Un exemple numérique montre immédiatement que 1'intensité dans la

direction réfléchie qui correspond au champ d'ondes réfléchi partiellement est

négligeable : avec RII = 1,7, RI = 2,7, on trouve, en appliguant (II.11) aprés
avolr permuté les indices I et II
Dl
5 hil ~n 0,18
hII

tandis que
D1

DhII

~o0,84

Le seul effet notable sera donc celui de 1l’absorption accrue

~

de PG, qui conduira & une intensité diminuée pour la région TC.
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Fig., II-13

Nous représentons sur la fig. II-14

l'aspect gue les considérations précédentes nous

permettent d'attendre pour la répartition sur la

face de sortie de l'intensité réfléchie :

Les fig. II-15 b) et c) montrent des

sections obtenues expérimentalement. La ressem-

blance est frappants.

On peut cependant remarguer qu'il

apparalt des franges dans la partie inférieure

a gauche de la fig. II-15 c¢). Ces franges, ainsi

que celles gque l'on observe sur des topographies

par translation obtenues en utilisant des plans

réflecteurs du type (011). faisant un angle de

45° avec la surface, ne peuvent &tre expliquées
que par une eétude quantitative de la répartition
et des interférences des champs d’ondes.

Remarquons que 1l'aspect des topo-

graphies par translation s'obtient & pertir des

sections en translatant celles-ci le long de la

b trace de la parol et en intégrant les intensités
on obtient bien ainsi des images blanches ou noires

Fig. II-14 (cf. fig. II-15 a).
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I1.3.5. Autres cas

Nous nous sommes intéressés d'abord au cas d'une réflexion 020 a
la radiation Co Ka parce gue l'absorption relativement grande justifie 1'usage
d'hypothéses simplificatrices.

Le cas des réflexions 020 & la radiation Ag Ko est analogue, mais
un peu compliqué par le fait qu'on ne peut plus négliger, pour des épaisseurs
du méme ordre, la branche 2 de la surface de dispersion. :

8 (A8

Un autre cas simple est celui ol le rapport ~£;£§————— est grand

et 1'absorption assez faible : on peut alors considérer qu'il vy a toujours
réflexion totale d'une part du faisceau incident éloignée des conditions de
Bragg. ce qui correspond & 1’image directe N, toujours noire, tandis que la
région BT est normalement éclairée (fig. II-16). La fig. II-4 montre une

topographie 040 réalisée avec la radiation Agai?li?gegn échantillon de fer
4 3 % de silicium de plan (001) ; le rapport —'——ET———'ESt alors voisin de

3. tandis gue l'’absorption ud est d'environ 1,5.

M ‘.,ry
W WY

Fig. II-16

I11.3.6. Discussion

Les considérations précédentes sont basées sur les hypothéses
de la paroi infinie et plane, qui sont toutes deux criticables. Une expé-
rience d'observation simultanée par la méthode de Bitter des traces d'une
méme paroi & 90° sur les deux faces d'un échantillon de fer & 3 % de Si
nous a montré qu'elles ne sont pas dans un méme plan vertical ; 1'écart
entre les traces varie.considérablement le long de la paroi. Une paroi
inclinée entraine nécessairement, comme l'on fait remarquer Polcarové

]
et Kaczer (1967), une déformation supplémentaire. Comme, lein de la paroi



CHAPITRE III : (OBSERVATION DES DOMAINES FERROMAGNET"IQAUES DANS  DES

ECHANTILLONS (110) DE FER-SILICIUM.SOUMIS A UNE

TRACTION PARALLELE A [110]

ITI.1. INTRODUCTION

En tant gque méthode d’observation des domaines ferromagnétiques,
la technigue de Lang présente beaucoup d’'inconvénients, mais aussi au moins
deux avantages importants : d'une part elle révéle & la fois des parois de
‘domaines et des défauts du cristal, et constitue donc une méthaode de choix
pour l'étude de leurs interactions, qui est fondamentale pour la compréhension
de l'hystérésis ; d'autre part c’est la seule méthode gui puisse, en principe.
donner directement des informations sur la répartition des parois dans 1'épais-
seur d'échantillons non transparents dans le domaine visible et d'épaisseur
suffisante pourvqu'ils représentent les propriétés des matériaux couramment
utilisés.

Il nous a paru utile, avant d'aborder 1'étude de structures
inconnues, d'étudier guelques structures de domaines comportant des domaines
de fermeture mais déja hien connues.

Pour cela, nous avons observé des échantillons de fer-silicium
de surface (110}, en présence soit de contraintes élastiques, soit d'un champ
magnétique perpendiculaire & la seule direction de facile aimantation, [@D{],
contenue dans la surface. Le premier cas avait été étudié par Dijkstra et
Martius (1953), le second par Brissonmeau et Schlenker (1964) et indépendam-
ment par Hubert (1985).

On peut noter en passant que ces structureé présentent toutes deux

des difficultés pour l'ocbservation par la méthode de Bitter : la seconde parce



_67~

ITI.2. TECHNIQUE EXPERIMENTALE

Nos premieres cobservations sur cette structure ont été réalicées,
bien que cela paralsse paradoxal, en 1'absence de contraintes appliguées.

L'échantillon était collé & la cire par un de ses cétés sur un
porte-échantillon, lui-méme vissé sur un support adaptable & la té&te gonio-
métrigue de la chambre de Lang. Le collage était fait & 1'aide d'un petit
dispositif tres simple, décrit en Appendice, destiné & éviter 1'application
de contraintes.

Une recette pour obtenir la structure en domaines de Dijkstra et
Martius consistait & placer pendant quelques minotes dans un réfrigérateur
1'ensemble constitué de 1'échantillon, du porte-échantillon et du support.
Pour conserver cette structure intéressante, il fallait alors monter le syp-
port sur la chambre de Lang avec beaucoup de précautions et ne plus y toucher,
par exemple pour son transfert sur le dispositif & effet Kerr, qu'avec la plus
grande douceur. Un léger choc appliqué au support suftisait en effet pour faire
disparaitre la structure étudiée et ramener & la structure "normale” de bandes
paralleles a [@OI].

Par la suite, nous avons réalisé un dispositif permettant d'ap-
pliquer une traction mesurable parallélement & [i%@], utilisable aussi bien
sur la chambre de Lang qu'a 1l’effet Kerr (voir Appendice).

Nous avons constaté 1'identité des figures obtenues avec et sans
contrainte appliguée, tant par effet Kerr que par la méthode de Lang. Les
irrégularités que comportait la structure obtenue en 1’absence de contraintes
extérieures permanentes se sont avérées précieuses pour interpréter les topo-
graphies (cf. III.3.4.). Mais 1'instabilité de cette structure était a 1'usage
fort génante.

Les photographies gue nous présenterons correspondent le plus sou-
vent & l'état sans contraintes, dit état I. Les raisons en sont d'une part que
la résolution des topographies est un peu meilleure dans ce cas, parce que la
plaque photographique pouvait &tre placée plus prés du cristal ; d'autre part
que l'schantillon soumis & la traction n'était pas le mieux poli, et que ses

photographies en effet Kerr ne sont pas d'une qualité excellente.
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Nous serons constamment amené, dans la suite, & utiliser des resul-
tats obtenus sans contrainte appliguée. Il nous semble donc important de com-
parer d'abord les topographies et sections obtenues en présence d'une traction

(état II) et en 1'absence de contrainte appliquée (état I).

100 um 100 um
a b
Sans contrainte
e
100 um 100 um
pimseieioy
o
c ) d

E

En présence d'une traction élastique suivant [ETQ]. g=28 ﬂDB d:\/neaat:.rn-2

Fig. III-3 - Topographies et section MoKa11§O



100 um

Fig. III-5 - Etat I, Topographie et section CoKa11iU

100 um

Effet Kerr Topographie MoKa11iD

Fig. III-6 - Observation par deux méthodes d'une

méme région dans 1'état I
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l'cus avons dé&jad trouvé une relation entre la péricde des i—ege

topographigues et celle de la répartition d'aimantation. Il est utile

e

présent de chercher une relation locale entre les domaines visitbles par effet
Kerr et les topographies.

La fig. III-6 permet déja, par l'observation des irrégularités ces
domaines, de penser que la frange noire nette des topographies Mo 110 corres-
pond & la limite des doﬁéines superficiels.

Cette conclusion est confirmée par la fig. III-8, gui montre, par
les deux techniques, une région ol des domaines allongés suivant [1?@] se ter-
minent. Cette figure montre aussi gue l'on observe & la fois les parois des
domaines de fermeture proches de la face de sortie et de la face d'entrée. Leur

superposition, dans les régions ol les domaines sont réguliers, est rigoureuse.

a b

Fig. III-8 - Observation des extrémités des domaines en bandes

a)l par effet Kerr bl par topographie en rayons X - MoKa1158

Pour déterminer la relation de position des topographies Mo 220,
nous avons enregistré sur une méme plague, en ayant soin de ne pas la déplacer
verticalement, une topographie Mo 110 et une topographie Mo 220 (fig. III-9).
Il est manifeste que la ligne sombre est située entre les intersections avec la
surface des parois de domaines de fermeture ; on pourrait dire qu'elle corres-
pond & la position de la paroci entre domaines principaux.

Or la ligne sombre des topographies Mo 220 correspond au V hori-

zontal des sections correspondantes ; bien gue ce soit & peu prés évident,



: 2 .

section associé, au sens des images cinématigues (cf. I.5.1.2.), & la face
d'entrée ou vers celui associé & la face de sortie (nous parlerons dans la

suite de face d'entrée ou face de sortie pour abréger).

75

AgKa, 110 AgKa, i U

Fig. III-11 - Topographies utilisant des
réflexions symétrigues

Etat I.



_77_

magnétostatique importante, du moins dans 1'hypothése, vérifiée par les topo-

graphies, que cette discontinuité est & peu prés normale & la surface.

Coupe-b Coupe- ¢
{

Fig. III-13

La fig. III-14 est une topographie Mo Ka1 110 de cette région. La
"naroi” est visible au centre, ce qui est guelgue peu surprenant puisqgue,
d'apreés nos hypothéses sur la répartition des aimantations, elle devrait étre
invisible d'apreés la reégle de Polcarové et Kaczér. Cependant, une observation
attentive montre que son contraste est treés différent du contraste habituel,
et nous pensons que la visibilité provient des contraintes associées au
raccordement, beaucoup moins simple que ne 1l’indique la fig. III-13 a, de
ces domaines.

Nous avons fait des sections de part et d'autre de cette "paroi” ;
les conditions géométriques par rapport au laboratoire, la réflexion et les
faces de sortie étant les mémes, nous avons obtenu sur une méme plaque photo-
graphique des sections sur lesquelles les V sont de sens opposé (fig. III-15).

Le mé&me renversement s'observe pour les sections Mo 110.
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IIT.4. INTERPRETATION

I1 parait & peu pres exclu de faire le calcul complet et rigoureux
du contraste ; mais, cette situation bien triste étant commune & tous les pro-
blemes de physique, nous n'aurons pas trop de peine & nous y résigner.

Bien que, ce faisant, nous ne respections pas la condition d'équi-
libre élastique & la surface du cristal, nous supposerons que les domaines ont
chacun une distorsion uniforme, donc que la transition & la paroi est brutale
et que la variation de distorsion y est la méme qui si la paroi était indéfinie.

Les parois gqui nous intéressent sont les parois & 380° du type {111}
gui limitent les domaines de fermeture. La paroi & 180° entre les domaines
principaux ne doit pas contribuer au contraste. _

) Le calcul de la variation de distorsion & la traversée d'une paroi
{111} - 90° a été fait par Polcarova et Gemperlova (1969) ; on en déduit im-
médiatement la variation de 1'écart & l'incidence de Bragg.

La difficulté du probléme vient de ce que, en traversant le cristal
dans un plan d'incidence, les champs d'ondes passent successivement & travers
deux parois.

Or les spécialistes de la théorie dynamique n’ont traité jusgu’'a
présent que le cas ol un cristal contient un seul défaut plan : faute d'empi-
lement (Authier - 1968) ou fine lamelle en position de macle (Authier, Milne,
Sauvage - 1868]) ; et la complexité des calculs ne les incite guére & passer
a plusieurs défauts plans. Dans notre cas, il y a cependant une certaine sy~
metrie dans la forme des domaines au voisinage des deux faces, qui sera fort

utile.

111.4.2. Variations_de distorsion
Polcarova et Gemperlova ont fait le calcul en utilisant les
‘résultats de Rieder (1959), c'est-2-dire en supposant la paroi indéfinie.
Posons

au, ou,
6 B.. = ﬁ._.l@ - f_.l.}
I-IT "ij .ij IT ij I
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La périodicité des images topographiques s'explique immédiatement
en effet, les distorsions ne changent pas si on change le sens de tous les
vecteurs aimantation. La période des distorsions est donc égale, dans le modéle
de Dijkstra st Martius, & la moitié de la période de 1'aimantation.

En ce gqui concerne la symétrie des sections, on voit gu'on peut
associer & un sens par exemple d'évasement du V des sections 220 une séguence
des signes des & (AB) subis successivement. Ce n'est 1a bien sOr qu'un élément

a verser au dossier, et ce n'est pas une interprétation.

Authier (1968) a traité en détail le cas d'une faute d'empilement
dans un cristal absorbant. Ses conclusions sont
a) que le seul terme qui, dans le cas ol 1'absorption ud est
grande, donne des franges observables est celui qui correspond & 1'inter-
férence entre des champs d'ondes "normaux” et des champs d’ondes "nouveaux”.
Nous avans vu en effet (I.3.1.) que lors d'une transition
brutale, un champ d’ondes donne naissance & guatre champs d'ondes, dont deux
sont situés sur la m@me branche de la surface de dispersion que le champ
d'ondes pére : Authier les appelle champs d’ondes normaux ; les deux autres,
situés sur 1'autre branche de la S.D., sont appelés nouveaux.
b) plus précisément, puisque seuls les champs d’ondes 1 sont
fortement transmis, il s'agira de 1'interférence entre un champ d'ondes
du type 1 et
un champ d’ondes 1 issu d'un champ d'ondes 2 si le plan de
faute est proche de la face d'entrée,
un champ d'ondes 2 issu d'un champ d'ondes 1 si le plan de
faute est proche de la face de sortie.
c) ces interférences donnent, sur les sections, des franges
caractéristiques, non hyperboligues, dites franges plates.
d) sur les topographies par translation, elles engendrent des

franges d'égale épaisseur de période épale & la périocde de solution pen-



't=?g—°§%:2—';=Av/-2_

soit
t = 17.5 um pour Ag Ka1 110
t = 13,7 um pour Mo Ka1 110
t = 5,0 um pour Co Ka1 110
t

21,0 um pour Mo Ka1 220
L'accord avec 1'expérience est excellent pour les trois radiations
avec la réflexion 110. Dans le cas de la réflexion Mo 220, on n'cbserve pas

ces franges.

II1I.4:5. Cas des sections Mo Ka, 220
Les clichés correspondant 3 la réflexion Mo Ka1 220 se distinguent
de tous ceux que nous avons étudiés jusqu'd présent par au moins deux caractéres :
a) 1'absence de franges, ou
du moins d’un systéme de
franges analogue & celui ob-
tenu sur les sections 110 et
qui comportent des franges
plates horizontales au niveau
de l'intersection avec les
surfaces des parois de domaines
de fermeture. Car une observa-

tion attentive - ou un tirage

treés contrasté des agrandisse-
ments - révéle bien un systéme
de franges (fig. III-17), dont
la position est tout & fait
différente et qui correspon-
drait sur les topographies,

s'il était discernable, & un

interfrange d'environ 5 um.

Fig. III-17 - Section MoKa12§0

Etat II - Détail
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\A ' nouveaux champs d‘'ondes coupent néces-

BAIH AT G sairement la face de sortie en D, ou

] 02 qui sont aussi les points d'émergencé

F R des faisceaux qui donneraient les images

directes des parois P, et P2 ; les fais-

1
ceaux réfléchis qui en sont issus for-
meront donc sur la plagque photographique
deux images, qu'on pourrait appeler

pseudo-directes, dont la position serait

E R celle des images directes.

Fig. III-18

III.5. EFFET DE LA STRUCTURE EN DOMAINES SUR LA VISIBILITE DES DISLOCATIONS

Au cours de nos expériences sur la dissymétrie des sections., nous
avons rencontré un effet curieux : la fig. III-19 montre deux topographies de

la méme région d'un cristal soumis & une traction élastique, et comportant, au
milieu de la zone &tudiée, une paroi verticale (cf. III.3.5. et fig. III-13).

Moxa11io noxa1i1o

Fig. III-19 - Visibilité des dislocations de part et d'autre de la "paroi®
dans des réflexions symétriques - Etat II - o = 8 10B dyne.cm-z
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Fig. III-21 - Détermination du vecteur de Burgers de dislocations.

¢ =0 ; P indique la direction de la trace des plans réflecteurs

Ce curieux phénoméne doit étre 1ié & la répartition de l'énergie
dans le domaine de fermeture proche de la face de sortie : il est manifests
que, si beaucoup d'énergie se propage dans la direction incidente, on pourra
avoir des images intenses dans le faisceau réfléchi, et qu'’au contraire on
n'aura plus d'images d'intensité accrue 8i la plus grande part de 1l'énergie
se propage dans la direction réfléchie avant d'arriver sur la dislocation.

Malheureusement, il ne nous parait pas sérieusement possible,
dans ce cas, de faire une analyse gualitative analogue & celle du chapitre II.

La situation est donc actuellement la suivante : la grande masse
des résultats demeure inexpliquée. Les résultats trouvés par Authier (1968) et
par Authier, Milne et Sauvage (1968) dans des cas voisins se trouvent étre
utilisables ici, mais nous n’avons pas démontré qu’il doit en &tre ainsi.

Cependant, ce résultat est d'une importance pratigque capitale :
nous disposcns en effet maintenant d’'une carte en projection des parois, ou,
plus exactement, de certaines parols ; cette carte comporte des lignes de
niveau, du moins pour les hauts-fonds et les bas-fonds (régions voisines des
faces d'entrée et de sortie)., et on pesut donc trés bien s'en représenter le
relief.

Il manque; hélas, & ces lignes de niveau 1l'indication numérique

de la cote, ce qui laisse subsister des ambiguités.



CHAPITRE IV : OBSERVATION DES DOMAINES DANS UN ECHANTILLON DE FER-SILICIUM

PARALLELE A (110) EN PRESENCE D'UN CHAMP MAGNETIQUE DIRIGE

SUIVANT [11@], DOMAINES DE FERMETURE EN CHAMP NUL

IV.I. STRUCTURE SOUS CHAMP

IV.1.1. Présentation de_la_structure

Les alliages de fer-silicium sont certainement ceux dont la
structure en domaines a été le plus étudiée, en particulier gréce a la
relative facilité avec laguelle on peut en obtenir des mdnocristaux. D'autre
part les échantillons de surface (110) présentent un intérét spécial puis-
qu'ils constituent la forme idéale des toles a grains orientés & texture de
Goss qui sont tres largement utilisés dans 1'industrie électrotechnique.

Il a cependant fallu attendre 19539, soit dix ans aprés le travail
expérimental fondamental sur les domaines de Williams, Bozorth et Shockley,
pour trouver des photographies des domaines en présence d'un champ magnétique
normal & la direction de facile aimantation de la surface (Kirenski,
Savchenka, Degtyarev - 1959).

La raison en est évidemment (Dylgerov et Degtyarev - 1860) que
la structure correspondante n'est pas visible par la méthode de Bitter, la
seule utilisée jusqu'alors.

La fig. IV-1 montre 1'évolution des domaines superficiels dans un
champ croissant : on observe d'abord une structure en zig-zag, qui se trans-
forme progressivement en une structure de fines bandes paralléles & [iﬁ@].
Dans tous les cas, l'aimantation des domaines principaux doit 8tre paralléle
& 1'une des deux directions de facile aimantation privilégiées par le champ,
[EO@] OL[E%@], tandis que les domaires superficiels restent aimantés suivant

+ [@Oi] pour éviter 1'apparition de charges magnétiques.



Effet Kerr Topographie MoKu1ﬁ1U

Fig. IV-3 - Domaines en chevrons H = 42 O ———-

Fig. IV-4

Topographie MoKa1002

H = 41 e —~——

—
100 um

b) on voit sur les fig. IV-4 et IV-5 qu'ad ces ondu-
lations correspondent des traits obliques : ce doi-
vent 8tre les images des plis des parois.

c) & un méme domaine superficiel noir ou blanc en
effet Kerr correspondent une région sombre et une
régilon claire sur les topographies.

d) on observe un systéme de franges relativement com-
plexe, constitué essentiellement d'un systéme de fran-
ges & grande période auquel se superpose, au voisinage
des intersections des parois avec la surface, un

systéme de franges serrées.

-_[100 um

Fig. IV-5 - Topographie MoKa1§20 - H = 41 Dg ——



toles magnétiques. Mais, dans ce cas, les domaines superficiels deivent rester
aimantés sulvant les seules directions [@Oi] de la surface, et les études par
la méthode de Bitter ou méme par effet Kerr renseignent assez peu ; de plus, a
la différence du cas des chevrons, le choix entre directions d'aimantation des
domaines principaux n'est plus limité & deux, et la téche devient singulierement
difficile.

La méthode de Lang donne effectivement, nous 1'avons vu, des infor-
mations sur les parois internes. Il est donc treés tentant de 1'utiliser pour
1'étude des domaines de fermeture, et Polcarové (1969) en a publié quelgues
trés beaux clichés.

La fig. IV-6 hontre ce que 1'on observe, par effet Kerr et par la
méthode de Lang. La région proche du bord perpendiculaire & la direction de

facile aimantation de la surface, [@0{1, est infestée de domaines dont la

parenté avec les chevrons est manifeste.

Effet Kerr Topographie MoKa1i10

Fig. IV-B6 - Domaines de fermeture pres des bords

Echantillon désaimanté
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On remargue sur les topographies des images obliques, décorées
de franges, qui ne correspondent pas a des demaines superficiels.

. ) Le rassemblement sur une seule

\,

figure (fig. IV-8) des informations conte-

——emeeay,

/} nues sur les guatre clichés de la fig. IV-7

/ Y . .
i montre trés clairement que ces images sont

celles de domaines qui raccordent une irré-

gularité d’'une paroi & 180° & un domaine

7
v
LT

1 . supplémentaire en forme de lance, qui peut
l T \2\ l h @tre situé soit sur la face opposée, soit
A7 SO\ . .
“ N sur la méme face que le décrochement.

NN
7

Un tel domaine de raccordement

doit 8tre aimanté suivant 1'une des direc-
tions * [100] ou * [01Q] ; il doit de plus

avoir la forme d’un tuyau puisqu’il est

Fig. IV-8 - Représentation entiérement entouré d'une méme direction
schématique des domaines sur d'aimantation. Dans ces conditions, sa
la face 1 (—] sur la face 2 génératrice doit, pour éviter 1'appari-
(———-- } et des domaines de tion de charges magnétiques, 8tre paral-
raccordement (—.=.) léle & une direction du type < 101 > ;

cette conclusion est entierement conforme
a 1’expérience.

Le r6le de ces domaines, dont l’existence a été récemment
prévue par Hubert (19688), est assez évident. Les domaines en forme de
lance apparaissent pour diminuer 1'énergie magnétostatique qu'une légeére
inclinaison de la surface par rapport au plan (110) fait apparaitre. Il
leur correspond un flux de signe opposé & celui du domaine dans lequel ils
apparaissent, et 11 est manifestement plus avantageux du point de vue magné-
tostatique de ramener ce flux intact & un domaine voisin que de le trans-
former en charges magnétiques sur des parois. Dans le cas ol les deux faces
d'un cristal sont inclinées dans le méme sens par rapport au plan (110), le
raccordement pourra se faire entre deux lances situées sur des faces opposées
(Hubert, Heinicke, et Kranz - 1965 ; Shur et Dragoshanski - 1966).

Dans le cas présent, ol seule 1l'une des surfaces semble &tre
notablement inclinée par rapport au plan (110)., la présence de domaines sup-
plémentaires n'est nécessaire que sur l'une des faces, ce qui justifie le

rejet du flux correspondant dans un domaine principal voisin.



CHAPITRE V : CONCLUSION

~

Nous avons d'abord cherché, dans ce travail, & élucider le
mécanisme de formation des images des parois de domaines ferromagnétigues
dans la méthode de Lang. Nous avons montré qu'il résulte essentiellement
de l'effet sur la propagation des champs d'ondes des distorsions que la
subdivision en domaines impose au réseau cristallin, c’est-a-dire de la
magnétostriction.

Dans un cas géométriguement trés simple, nous avons analysé
qualitativement cette interaction, afin de déterminer 1'allure prévisible
des images. Nos conclusions sont en bon accord avec 1'expérience.

Nous avons ensuite abordé 1'étude d'une configuration de
domaines comportant des domaines de fermeture ; bien que le cas choisi soit
fort simple magnétigquement, nous n'avons pas réussi & interpréter gualita-
tiyément tous les aspects, fUssent-ils frappants, des images. Nous avons
cependant établi que les franges observées sur les topographies peuvent
8tre considérées comme des lignes de niveau des parois & 890° internes,
espacées de la distance d'extinction A de la réflexion utilisée.

Ce résultat nous a permis ensuite de confirmer les modéles
publiés de la configuration interne des domaines dans le cas de la structure
en "chevrons” ou en "dents de scie” ; il nous a aussi permis de mettre
directement en évidence pour la premiére fois des domaines de raccordement,
non visibles en surface.

Pour 1'observation des domaines ferromagnétigues, la méthode
de Lang se range, avec la méthode de Bitter, parmi les techniques indirectes.
Elle est actuellement la plus difficile, la plus lente et, apreés la micros-
copie & balayage, la plus colteuse. Elle poss&de cependant deux grandes
vertus, qui justifient son développement : d'une part elle est la seule gui
permette de voir les parois internes dans des échantillons non transparents
dans le visible ; d’'autre part elle met en évidence simultanément les défauts
du cristal et les parois, et peut donc constituer une méthode de choix pour

1'étude de leurs interactions.



Fig. v-1 -

Température ambiante

T = - 45°C ; 100 um  }—of|

Monocristal de Co O au-dessus et
au-dessous de la température de
Neel.

Topographies MoKa1 220
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APPENDICE : DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX UTILISES

A.1. Source de rayons X

I1 s'agit d'un générateur semi-microfoyer Hilger et Watts,
type Y33, & tube démontable ; dans la version utilisée, les dimensions du
foyer réel sont environ 0,1 x 1.4 mmz. L’axe du‘canon & électrons est
vertical, et la direction du faisceau moyen est inclinée de 3° environ par
rapport & l'horizontaleb:'le foyer apparent mesure donc environ Q0,07 x

0,1 mmz, son petit cdté étant vertical.

A.2. Chambre de Lang

Nous avans utilisé une chambre de Lang fabriquée par la
Compagnie Générale de Radiologie, sous licence C.N.R.S.-C.E.A., d'apres
les plans de MM. Authier et Rimsky. Elle ne différait de la version
habituelle que par 1'élimination des matériaux ferromagnétigues, chaque

-

fois gue c'était possible, dens la région proche de 1'échantillon.

A.3. Emulsions nucléaires

Ce sont les plagues pour recherches nucléaires Ilford,
type L4. Les épaisseurs d'émulsion sont 25 u, 50 u, ou, plus rarement, 100 u.

Nous avons adopté le procédé de traitement recommandé par Authier et Lang (1868).

A.4. Montage des échantillons

I1 est important de ne pas soumettre les échantillons & des
contraintes parasites lors du collage. Dans le cas des échantillons ferro-
magnétiques, un accessoire extrémement simple permet, grdce & deux aimants
permanents coaxiaux, de coller les échantillons par un bord, en les mani-

pulant le moins possible.
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