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L’ objectif de la présente expérience est la mise au point de la détermination par DRX de contraintes
résiduelles au sein de couches tres minces de zircone. Cette démarche entre dans le cadre de I’ étude
des premiers stades d’ oxydation des alliages de zirconium.

Les couches a analyser ont une épaisseur de 0,5 um ou moins. Du fait de la structure particuliére de
I’oxyde, la mise en cauvre de la méthode du sin?(W) sur des équipements de laboratoire classiques se
heurte a de nombreuses difficultés. La petite taille de grain et les fortes textures cristallographiques
rendent en effet I’ utilisation des grands angles de diffraction délicate : raies peu intenses, larges, se
chevauchant et variant d’intensité lors des analyses en V.

Une alternative est d’ utiliser des raies de bas indices. Elles présentent |’ avantage d’ étre plus intenses et
isolées mais I'inconvénient d'étre moins sensibles aux déformations. Les caractéristiques du
goniometre multi technique de la ligne IF permettent de résoudre une partie de ces problémes. Son
grand rayon, la petite taille du faisceau et |a possibilité de pouvoir travailler avec des longueurs d’ onde
relativement grandes ont permis d'atteindre la résolution angulaire nécessaire pour mesurer les
déformations éastiques de plans (hkl) a bas indices. Il offre en outre la possibilité de réaliser les
analyses en W tout en restant en incidence fixe et rasante : la surface irradiée reste constante quelle que
soit déclinaison analysée et on peut optimiser le signal diffracté issu de la couche d’ oxyde.

L es conditions opératoires adoptées ont été les suivantes :

- le plan cristallin de la zircone utilise comme jauge de déformation a été le plan (-111) de distance
inter réticulaired = 3.163 A.

- 2 longueurs d’ onde de travail ont été testées: 1,77 A (7 keV) et 2 A (6,2 keV). Ce choix résulte d’ un
compromis entre |’ absorption (a minimiser) et I’angle de diffraction (a maximiser).
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- I’échantillon étudié présente un film d oxyde de 544 nm formé en autoclave sur du Zircaloy-4.
L’incidence I du faisceau est fixe et a é&té choisie de maniére a ce que le volume analysé englobe toute
I’ épaisseur d’ oxyde sans trop déborder dans le substrat métallique : cela conduit al” = 1,3° pour A =
1,77 A et =1,6° pour A =2 A.

- Lagamme de déclinaison explorée est allée de 22° a 62°.

Lafigure 1 schématise la configuration goniométrique adoptée :
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Figure 1 : goniometre multitechnique — acquisition des scans en 2 @ aincidenceI” fixe.

L e couplage des mouvements du détecteur dans le plan d’incidence (®,) et hors de ce plan (P,) permet
de scanner laraie de diffraction du plan (hkl) choisi a une déclinaison W donnée.

Un réalisé sur une poudre de zircone sans contrainte montre, a £ 0,02° pres, qu’il n'y a pas de
dérive en W de laposition de laraie (-111). Le déplacement angulaire de laméme raie lors de I’ analyse
effectuée sur la couche d’ oxyde est de I’ ordre de —0,13° entre W = 22° et W = 62°. Cette dérive est
faible mais significative compte tenu de la précision et de la stabilité du goniometre. Les résultats
obtenus permettent de montrer que la couche d’ oxyde est en forte compression bi axiale. Un calcul
effectué a partir des constantes élastiques du poly-cristal texturé de zircone conduit a la valeur tres
élevée de—-1,6 GPa
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